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Sinteza cenovno ugodne nenasičene poliestrske smole za abrazijsko odporne 
poliestrske kompozite 
Povzetek:  
V tem magistrskem delu je bila raziskana možnost sintetiziranja cenovno ugodne 
nenasičene poliestrske smole z uporabo diciklopentadiena prek Diels-Alderjeve reakcije 
za abrazijsko odporne poliestrske kompozite. Ta smola je bila primerjana s smolo s 
tetrahidroftalnim anhidridom in smolo z izoftalno kislino. Smole so bile okaraterizirane s 
FT-IR in NMR spektroskopijo. Termične lastnosti so bile določene z DSC-analizo. 
Mehanske lastnosti so bile določene s tritočkovnim upogibnim testom in HDT-testom. 
Abrazijska odpornosti je bila testirana s Taber abraserjem. Ugotovljeno je bilo, da je 
rezultat abrazijske odpornosti smole s diciklopentadienom boljši od smole z izoftalno 
kislino, a slabši od rezultata smole s tetrahidroftalnim anhidridom. Z ekonomskega vidika 
je smola z diciklopentadienom cenejša od smole s tetrahidroftalnim anhidridom zaradi 
cene surovin. Proces sinteze se bistveno ne razlikuje, zato ne vpliva na ceno končnega 
proizvoda.  
Ključne besede: nenasičena poliestrska smola, abrazija, kompozit, cena 
  
 
 
Synthesis of a cost efficient unsaturated polyester resin for abrasion resistance 
polyester composites  
Abstract:  
The synthesis of a cost efficient unsaturated polyester resin via Diels Alder reaction with 
dicyclopentadiene for abrasion resistant composites was examined. Resin with 
dicyclopentadiene was compared to a resin with tethrahydrophthalic anhydride and a 
resin with isophthalic acid. Resins were characterised by FT-IR and NMR spectroscopy. 
Thermal properties were determined by DSC analysis. Mechanical properties were 
determined by three-point flexular test and HDT test. Abrasion resistance was tested by 
Taber abrasion test. Results suggested that the resin with dicyclopentadiene has better 
abrasion resistance in comparison with the resin with isophthalic acid. However, it has 
worse abrasion resistance than the resin with tethrahydrophthalic anhydride. From 
economic point of view it can be stated that the resin with dicyclopentadiene is cheaper 
than the resin with tethrahydrophthalic anhydride. This is due to lower prices of raw 
materials. Process of synthesis of the two resins is very similar and thus does not affect 
the price of the resin. 
Keywords: Unsaturated polyester resin, abrasion, composite, price
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1 Uvod  
Polimerni kompozitni materiali so materiali, ki združujejo lastnosti komponent, ki jih 
sestavljajo. Takšen primer so materiali, ki so sestavljeni iz polimernega veziva in ojačitev 
v obliki vlaken. Tako dobimo edinstven nabor lastnosti, kot so višja mehanska trdnost, 
trdota, višje razmerje trdnosti glede na gostoto materiala, odlično kemijsko obstojnost, 
dobro odpornost na utrujanje, enostavnost vzdrževanja ter popravila in cenovno ugodnost. 
Zaradi teh lastnosti kompoziti duroplastov s steklenimi vlakni predstavljajo za inženirja 
zanimivo alternativo pri izbiri materiala.  
Kompozitne cevi iz poliestrov z ojačitvijo iz steklenih vlaken se večinoma uporablja v 
primerih, ko moramo zagotoviti visoko kemijsko odpornost oz. odpornost za zunanje 
vplive. Uporablja se jih za vodovodne napeljave, kanalizacijske napeljave, kjer zaradi 
nastajanja H2S pride do korozijskih pogojev ter v industriji, kjer je treba zagotoviti dobro 
kemijsko obstojnost. 
Poleg tega se jih uporablja tudi v rudarstvu, in sicer predvsem za odvajanje vode iz 
rudnikov (vodovodna napeljava mora biti odporna na zunanje vplive ter abrazijsko 
odporna, saj je v vodi visoka vsebnost trdnih delcev).  
Abrazijska odpornost materiala je zelo pomemben faktor, saj ima lahko cev, ki ima 
notranjo plast (angl. liner) z boljšo abrazijsko odpornostjo, mnogo daljšo življenjsko dobo 
od standardne cevi. Za zagotavljanje abrazijske odpornosti cevi se po navadi za liner plast 
cevi uporablja trši material, ki se ga dobi z zamreževanjem nenasičene poliestrske smole 
(UPE) z dodatkom izoftalne kisline (IPA) ali pa z uporabo bolj elastičnega materiala, ki 
ga dobimo z uporabo UPE-smole z dodatkom tetrahidroftalnega anhidrida (THPA).  
Glavna slabost polimernih materialov so slabe mehanske lastnosti v primerjavi s 
kovinami. Te se bistveno izboljšajo z uporabo ojačitev iz steklenih vlaken in raznih polnil. 
Tako material dobi zadovoljivo mehansko trdnost, ampak še vedno slabšo v primerjavi s 
kovinami. Kot je bilo že omenjeno, je prednost kompozitov dobro razmerje med trdnostjo 
in gostoto, ki je boljše kot pri kovinah.[1] 
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2 Namen magistrskega dela  
Namen magistrskega dela je sintetizirati fleksibilno, abrazijsko odporno smolo, pri čemer 
bi kot nasičene dikarboksilne kisline uporabili THPA, IPA in endometilen tetrahidroftalni 
anhidrid (EMTHPA), ki ga pridobimo z Diels-Alderjevo reakcijo diciklopentadiena 
(DCPD) z maleinskim anhidridom (AMK). Cilj magistrske naloge je sintetizirati cenovno 
ugodno, abrazijsko odporno fleksibilno smolo z uporabo DCPD. 
V prvem delu magistrske naloge so opisane teoretične osnove polimerov in nato 
podrobneje lastnosti nenasičenih poliestrskih smol. Drugi del je namenjen opisu sinteznih 
in analiznih postopkov, kjer je kemijska struktura nenasičene poliestrske smole 
okarakterizirana s Fourierjevo transformacijsko infrardečo spektroskopijo (FT-IR) in 
jedrsko magnetno resonančno spektroskopijo (NMR). Zamreževanje UPE je bilo 
opazovano z diferenčno dinamično kalorimetrijo (DSC). Mehanske lastnosti so bile 
določene s tritočkovnim upogibnim testom, testom temperature mehčalne točke (HDT) 
in Taber abraser testom. Tretji del magistrskega dela je namenjen vrednotenju rezultatov 
in oceni primernosti materiala za abrazijsko odporne plasti kompozitov. Zadnji del je 
namenjen analizi ekonomske upravičenosti uporabe smole z dodatkom DCPD v 
primerjavi s smolo z dodatkom THPA. 
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3 Teoretični del  
3.1 Polimerni materiali 
Polimeri so materiali, ki so sestavljeni iz mnogo ponavljajočih se enot. Sintetične polimeri 
nastanejo s kemijsko reakcijo monomerov. Gre za manjše molekule, ki v svoji strukturi 
vsebujejo dvojne vezi ali reaktivne funkcionalne skupine (vsaj dve). Prek dvojnih vezi 
oziroma funkcionalnih skupin se monomerne enote povezujejo med seboj, pri čemer 
tvorijo tako imenovano polimerno verigo ali polimer. Proces tvorbe polimerne verige 
imenujemo polimerizacija.[2] 
Glavna lastnost polimerov je njihova molekulska masa oz. dolžina polimerne verige. Pri 
določeni dolžini polimerne verige začne material izkazovati določene mehanske in 
termične lastnosti, zaradi katerih postane zanimiv za uporabo. Za opis dolžine verige se 
uporablja povprečne vrednosti molekulskih mas, saj polimerne verige v materialu nimajo 
enakega števila monomernih enot. Število monomernih enot v polimerni imenujemo 
stopnja polimerizacije (DPn). Najpogosteje podajamo številčno povprečno molekulsko 
maso (?̅?𝑛), utežno povprečno molekulsko maso (?̅?𝑤) in viskozno povprečno molekulsko 
maso (?̅?𝑣).[2] 
Termične lastnosti polimernih materialov so pomembne pri obdelavi in uporabi materiala. 
S termičnimi analizami določamo karakteristične temperature, kot sta temperatura 
steklastega prehoda (Tg) in temperatura tališča (Tm).[3] 
Mehanske lastnosti, ki nas navadno zanimajo pri polimernih materialih, so trdnost, trdota, 
elastični (Youngov) modul, napetost ob zlomu in raztezek ob zlomu. Te so pomembne 
pri določanju uporabnosti določenega materiala. Pomembno je, da se lastnosti merijo pri 
pogojih uporabe materiala.[3]  
Polimerne materiale delimo na več načinov. Glede na število različnih monomerov 
razlikujemo homopolimere (sintetizirani iz ene vrste monomera) in kopolimere 
(sintetizirani iz dveh ali več vrst monomerov). Glede na funkcionalnost monomernih enot 
oziroma glede na obliko makromolekul ločimo linearne (dvofunkcionalni monomeri), 
razvejene in zamrežene polimere (večfunkcionalni monomeri).  Naslednja delitev je  na 
lastnosti pri povišani temperaturi, kjer polimere delimo na termoplaste (se zmehčajo pri 
povišani temperaturi in jih lahko oblikujemo), duroplaste (se ne zmehčajo pri povišani 
temperaturi in jih ne moremo oblikovati) in elastomere (so rahlo zamreženi materiali, pri 
katerih je Tg pod sobno temperaturo, zato so v normalnih pogojih elastični). Med 
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duromere spadajo tudi UPE. Glede na vrsto polimerizacije razlikujemo verižne in 
stopenjske polimere. Med polimere, ki ji sintetiziramo s stopenjsko polimerizacijo, 
spadajo tudi UPE. [2],[3] 
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3.2 Nenasičene poliestrske smole 
3.2.1 Monomeri 
UPE uvrščamo med duromere, saj po reakciji zamreževanja dobimo močno zamrežen 
material, ki se pri segrevanju ne zmehča. UPE  so polimerni materiali, ki se jih sintetizira 
s stopenjsko kondenzacijsko polimerizacijo. Ta poteče med glikoli (alkoholi z dvema 
hidrooksilnima skupinama (npr.: etilen glikol, propilen glikol, dietilen glikol (DEG), 
neopentil glikol) in dikarboksilnimi kislinami oziroma anhidridi teh kislin (npr.: anhidrid 
maleinske kisline (AMK), anhidrid ftalne kisline (AFK), adipinska kislina, IPA itd.). 
Kemijsko strukturo tipičnih glikolov in dikarboksilnih kislin vidimo na Sliki 1. 
 
Slika 1:Kemijska struktura nekaterih glikolov (levo) in dikarboksilnih kislin in njihovih 
anhidridov (desno).[4] [5] 
V standardnih UPE se kot vir nasičenih dikarboksilnih kislin uporablja AFK, ki je 
primerno temu tudi najcenejši med nasičenimi dikarboksilnimi kislinami oz. njihovimi 
anhidridi. Za bolj specifične aplikacije (boljša kemijska odpornost, višja upogibna 
trdnost,  bolj elastičen končni produkt …) se poleg AFK uporablja dražje monomere, kot 
so IPA, tereftalna kislina, adipinska kislina, THPA idr. Poleg nasičenih dikarboksilnih 
kislin moramo pri sintezi UPE dodati tudi nenasičeno dikarboksilno kislino, katere dvojna 
vez sodeluje pri reakciji zamreževanja. Večinoma se v ta namen uporablja AMK. Poleg 
AMK lahko kot nenasičeno dikarboksilno kislino uporabimo tudi fumarno kislino. Zaradi 
uporabe vsaj dveh vrst karboksilnih kislin UPE uvrščamo med kopolimere. [3] 
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3.2.2 Mehanizem stopenjske kondenzacijske polimerizacije 
Stopenjska polimerizacija je tip polimerizacije, kjer sodelujejo dvofunkcionalni ali 
večfunkcionalni monomeri. V procesu stopenjske polimerizacije lahko sodeluje en  
monomer, ki pa mora imeti obe funkcionalni skupini, ki sodelujeta v reakciji, ali dva 
monomera, ki ima vsak en tip funkcionalnih skupin. V reakciji stopenjske polimerizacije 
monomeri najprej med seboj reagirajo in tvorijo na začetku dimere, nato trimere in 
oligomerne verige ter na koncu dolge (pri večfunkcionalnih monomerih tudi razvejane) 
polimerne verige.[6] 
Kondenzacijska stopenjska polimerizacija je tip stopenjske polimerizacije, kjer pri 
reakciji med monomeroma dobimo poleg nastalega polimera tudi stranski produkt 
reakcije. Po navadi je ta stranski produkt manjša molekula (npr. H2O, NaCl, HCl). Lahko 
pa imamo tudi reakcijo brez stranskega produkta, ki jo imenujemo adicijska stopenjska 
polimerizacija, kot je na primer sinteza poliuretanov, kjer pri reakciji  med izocianati in 
alkoholi ne dobimo stranskega produkta.[6] 
Pri stopenjski kondenzacijski polimerizaciji UPE reakcija poteče med karboksilnimi 
skupinami nenasičenih in nasičenih dikarboksilnih kislin ter hidroksilnimi skupinami 
glikolov oz. diolov. Uporaba nenasičenih dikarboksilnih kislin je nujna, saj njihova 
dvojna vez sodeluje pri naknadnem zamreževanju smole. Dvojne vezi fumarata so bolj 
reaktivne od dvojnih vezi maleata. Fumarna kislina je zaradi tega bolj primeren vir 
dvojnih vezi od AMK, vendar se v večini primerov v ta namen uporablja AMK, saj je ta 
cenejši. Pri sintezi pri povišani temperaturi večina dvojnih vezi maleata izomerizira v 
stabilnejši fumarat. 
Sinteza UPE poteka v dveh fazah. V prvi fazi nastopi sinteza monoestra (dimer). Ta se 
tvori iz glikola in anhidrida, pri čemer se anhidridni obroč odpre in reagira z glikolom. 
Tako dobimo monoester, ki ima hidroksilno in karboksilno končno skupino. Ta reakcija 
poteče že med 60 in 130 ºC. Pri tem se ne odcepi molekula vode. Hitrost reakcije je za 
različne anhidide drugačna. Na Sliki 2 je prikazana reakcija med AMK in glikolom, pri 
čemer se tvori monoester. [7] 
 
Slika 2: Reakcija prve faze med AMK in glikolom, kjer se tvori monoester.[7] 
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V naslednjem koraku poteka polikondenzacija, kjer monoestri reagirajo med seboj, s 
čimer začne polimerna veriga rasti. Pri tem hidroksilna skupina enega monoestra reagira 
s karboksilno skupino drugega monoestra itd. Kot stranski produkt nastane molekula 
vode. Reakcija druge faze, ki je prikazana na Sliki 3, je reverzibilna, zato je za doseganje 
visokih molskih mas treba vodo odstranjevati iz sistema. Za pospešitev rasti polimernih 
verig sintezo izvajamo pri povišani temperaturi. Temperaturno območje polikondenzacije 
je med 160 in 220 ºC. [7] 
 
Slika 3: Reakcija druge faze, kjer pride do rasti polimerne verige, sočasno pri reakciji nastaja 
stranski produkt – voda. [7] 
Reakcijo se po navadi izvaja do določene vrednosti kislinskega števila. S titracijo vzorca 
smole se določa število karboksilnih skupin na maso poliestrske smole. Končne vrednosti 
molekulskih mas UPE so po navadi med 1000 in 5000 g/mol. Pri sintezi UPE pričakujemo 
linearno strukturo polimernih verig, a zaradi tako imenovane Ordeltove reakcije poleg 
linearnih verig v UPE najdemo tudi razvejene verige. Do Ordeltove reakcije pride zaradi 
reakcije dvojne vezi maleata/fumarata s hidroksidno skupina glikolov ali krajših 
oligomerov.  Pri tem je reakcija z glikoli bolj verjetna, saj je njihova hidroksidna skupina  
bolj reaktivna. Posledica te reakcije je manjša nenasičenost poliestrske verige. Na Sliki 4 
je prikazana reakcija standardne UPE iz propilen glikola, AMK in AFK. [3],[7] 
 
Slika 4: Primer reakcija med glikolom (propilen glikol), nenasičenim anhidridom (AMK) in 
nasičenim anhidridom (AFK) za sintezo nenasičene poliestrske smole. [8] 
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3.2.3 Reaktivna topila in mehanizem zamreževanja poliestrske smole 
Ko kislinsko število doseže primerno vrednost, se sinteza zaključi. V tem koraku se smoli 
doda  reaktivno topilo, ki je v večini primerov stiren. Namesto stirena se dodaja tudi druga 
reaktivna topila (kot so na primer vinil toluen, metil metakrilat, dialil ftalat, metilstiren), 
ki so prikazana na Sliki 5.  Smolo se z reaktivnim topilom redči na vrednost med 60 in70 
utežnih % suhe snovi. Reaktivno topilo se smoli doda zaradi zmanjšanje viskoznosti, saj 
ta močno naraste s stopnjo polimerizacije. Poleg tega je funkcija reaktivnega topila 
predvsem ta, da kasneje sodeluje pri reakciji zamreževanja.  
 
Slika 5:Na sliki so prikazana različna reaktivna topila, ki jih lahko uporabljamo pri UPE.[4] 
Zamreževanje oziroma utrjevanje UPE poteka z reakcijo polimerizacije s prostimi 
radikali med UPE in monomerom (reaktivnim topilom). Polimerizacija se začne z 
dodatkom iniciatorja, ki je vir prostih radikalov. V UPE-industriji se večinoma uporablja 
peroksidne iniciatorje. Najpogosteje je v uporabi metil etil keton peroksid (MEKP), ki se 
ga uporablja za iniciacijo polimerizacije pri sobni temperaturi, in benzoil peroksid (BPO), 
ki razpade pri povišani temperaturi (60–80 ºC). [3],[9] 
Za pospešitev razpada peroksidnega iniciatorja na reaktivne radikale se UPE doda 
pospeševalo. MEKP se po navadi dodaja pospeševalce kovinskih soli npr.: kobaltov 
naftenat oziroma kobaltov oktoat ali bakrove soli. Uporaba bakrovih soli zniža 
maksimalno temperaturo zamreževanja, ob tem se podaljša čas želiranja v primerjavi s 
kobaltovimi solmi. Pospeševala se uporabijo za pospeševanje razpada peroksida na 
reaktivne radikale, kar povzroči zamreževanje poliestrskih verig s stirenom. Reakcija 
razpada peroksidnega iniciatorja na reaktivne radikale je prikazana na Sliki 6.[3],[9] 
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Slika 6: Reakcija razpada peroksidnega iniciatorja na reaktivne radikale v prisotnosti Co 
iona.[3] 
Glede na izbiro iniciatorja je odvisno, katero pospeševalo dodamo:  
- Primerna pospeševala za MEKP: Co naftenat, Co oktoat (ali tudi drugi kovinski 
promotorji), kombinacija teh dveh z dimetil anilinom (DMA), dietil anilinom 
(DEA) in dietil acetoacetamidom (DEAAA). 
- Primerna pospeševala za BPO: DMA, DEA, DEAAA. Kovinski promotorji se 
ne obnesejo dobro z BPO. 
Ob dodatku iniciatorja s primerno količino pospeševala se v smoli začne proces 
zamreževanja. Pri tem pride do kopolimerizacije med reaktivnimi dvojnimi vezmi  topila 
(stiren) in fumaratnih/maleatnih monomernih enot v UPE. Proces zamreževanja smole 
lahko razdelimo na štiri stopnje. V prvi stopnji proste radikale porablja inhibitor, zato v 
tej fazi polimerizacija skoraj ne poteka. V drugi fazi poteka nastajanje manjših sferičnih 
struktur (mikrogelov) z visoko gostoto premreženja. Tretja stopnja je prehodna stopnja, 
kjer dvojne vezi na površini delcev mikrogela reagirajo z monomerom (stiren) ali 
neposredno z drugimi delci mikrogela. Na zadnje sledi četrta stopnja, kjer pride do 
nastanka makrogela. V tej fazi opazimo visoko povišanje viskoznosti smole. Pri tem 
procesu poteka več različnih reakcij hkrati: 
- Intramolekularno zamreževanje polimernih verig z reakcijo in brez reakcije s 
stirenom, 
- Medmolekulsko zamreževanje z reakcijo in brez reakcije s stirenom, 
- Razvejanje poliestrskih verig z reakcijo s stirenom, 
- Homopolimerizacija stirena. 
Kot produkt kopolimerizacije dobimo tridimenzionalno gosto zamrežen material, ki je 
shematsko prikazan na Sliki 7. [3],[9] 
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Slika 7: Primer strukture zamrežene UPE. [10] 
3.2.4 Iinhibitorji 
Naslednja pomembna komponenta UPE je inhibitor. Ta preprečuje (inhibira) prehitro 
oziroma nezaželeno zamreževanje in posledično daljšo dobo uporabnosti UPE. 
Največkrat so uporabljeni kinoni: hidrokinon (HQ), terc-butilhidrokinon (TBHQ) idr. 
Inhibitorji delujejo tako, da porabljajo proste radikale, ki nastanejo na molekulah 
monomera ali na dvojnih vezeh fumarata/maleata.  Pri tem molekule inhibitorja tvorijo 
bolj stabilne (manj reaktivne radikale), ki ne sodelujejo pri kopolimerizaciji. Pri procesu 
zamreževanja molekule inhibitorja najprej reagirajo s prostimi radikali peroksidnega 
iniciatorja, kar podaljša čas želiranja.[3] 
3.2.5 Mehanizem Diels-Alderjeve reakcije 
Diels-Alderjeva reakcija spada med cikloadicijske reakcije. To so reakcije, kjer dve 
nenasičeni molekuli (to pomeni, da vsebujeta dvojno vez) reagirata med seboj tako, da 
nastane ciklična spojina. Cikloadicijska reakcija spada med periciklične reakcije. 
Najpomembnejši predstavnik cikloadicije so [4+2] cikloadicije, kar pomeni, da so v 
reakcijo vključeni 4 π elektroni ene molekule in 2 π elektrona druge molekule. Med [4+2]  
cikloadicije spadajo tudi Diels-Alderjeva reakcija.[13],[14] 
Otto Diels in njegov študent Kurt Alder sta prva odkrila princip te reakcije na primeru 
reakcije med benzokinonom in ciklopentadienom. Pri tej reakciji je benzokinon z dvema 
elektronsko osiromašenima dvojnima vezema deloval kot dienofil, ki se adira na dve 
molekuli ciklopentadiena. Torej pri tej reakciji se formirata dve novi vezi, kar pomeni, da 
se formirajo štiri novi stereocentri. Pri Diels-Alderjevi reakciji dienofil nosi substituente, 
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ki privlačijo elektrone in s tem pospešujejo reakcijo. Na Sliki 8 je prikazana rekacija med 
dienom (ciklopentadien) in dienofilom (maleat).  [13],[14] 
 
Slika 8: Reakcija med dienom in dienofilom (levo). Reakcija retro Diels-Alderjeve reakcije 
DCPD in Diels-Alderjeve reakcije med ciklopentadienom in AMK (desno). [13],[6] 
Cikloadicija lahko poteče na dva načina, in sicer endo in ekso. Pri Diels-Alderjevi reakciji 
med ciklopentadienom in maleinskim anhidridom pride do nastanka endo produkta. Ker 
pa je ekso produkt bolj termično stabilen, se pri segrevanju do 200 ºC endo izomera 
EMTHPA spremeni v ekso izomero. [13] 
 
Slika 9: Endo izomera EMTHPA (levo) in ekso izomera EMTHPA (desno). [13] 
3.2.6 Nenasičena poliestrska smola na osnovi anhidrida izoftalne kisline 
Z uporabo IPA dobimo smole, ki jih uporabljamo v posebne namene, saj imajo te boljše 
mehanske lastnosti in odpornost na kemikalije kot standardni UPE. Cena IPA je primerno 
višja od AFK. Smole z IPA se uporabljajo za proizvodnjo podzemnih rezervoarjev za 
gorivo, notranje plasti kanalizacijskih in vodovodnih napeljav ipd. Poleg tega se jih 
uporablja v okoljih, kjer pričakujemo povišano temperaturo, saj so termično obstojnejše 
od standardnih UPE. Pri sintezi smol z IPA je pomembno omeniti, da IPA počasneje 
reagira kot AFK, saj je slabše topna v talini AMK/glikol. IPA smole dosegajo višje 
molekulske mase zaradi močnejše vezi v estrski skupini.[3],[9],[10] 
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3.2.7 Nenasičena poliestrska smola na osnovi anhidrida tereftalne kisline 
Pri uporabi THPA prav tako dobimo smole, ki jih uporabljamo za posebne aplikativne 
namene. Smola s THPA ima izboljšano udarno trdnost, saj je material, ki ga dobimo pri 
zamreževanju bolj elastičen od standardnih smol. Prav tako je takšna smola bolj kemijsko 
odporna kot standardne smole in ima manjšo absorpcijo vode. Omogoča boljše 
zamreževanje oziroma manj lepljenja površine ter je bolj UV obstojna. Tako so smole z 
dodatkom THPA primerne za razne premaze in za notranje liner plasti kompozitnih cevi. 
[10][11]  
3.2.8 Nenasičena poliestrska smola z dodatkom diciklopentadiena 
Uporaba diciklopentadiena ali krajše DCPD-ja je zelo zanimiva opcija pri sintezi 
nenasičenih poliestrskih smol. DCPD je večinoma pridobljen med procesom rafiniranja 
surove nafte. Tradicionalno je bil uporabljen za proizvodnjo pesticidov, elastomerov, 
ognjevarnih aditivov idr. V ZDA se je zaradi velike dostopnosti DCPD-ja, vedno več 
uporabljal tudi v industriji nenasičenih poliestrskih smol.[11] 
DCPD je termično stabilen do temperature 150 ºC. Nad to temperaturo, še bolj pa nad 
170 ºC, se začne retro Diels-Alderjeva reakcija, kjer DCPD začne razpadati na 
ciklopentadien (CPD). Med nastalim CPD in maleinskim anhidridom poteče Diels-
Alderjeva reakcija. Produkt te reakcije je EMTHPA (reakcija je prikazana na Sliki 10), ki 
je uporabljen v nadaljevanju sinteze nenasičene poliestrske smole kot nasičena 
dikarboksilna kislina. Je pa treba poudariti, da metoda uporabe DCPD z Diels-Alderjevo 
reakcijo večinoma ni zaželena, saj je produkt pridobljen s to metodo temno rjave barve, 
poleg tega pa ima še vedno neprijeten vonj po DCPD.[11] 
 
Slika 10: Reakcija sinteze EMTHPA z Diels-Alderjevo reakcijo.[11] 
Z DCPD lahko dobimo tudi druge produkte, ki so uporabni v sintezi nenasičenih 
poliestrskih smol. Pri temperaturah med 120 in 140 ºC in v kislih pogojih poteče 
elektrofilna adicija karboksilne skupine na dvojno vez DCPD. V primeru elektrofilne 
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adicije z AMK dobimo DCPD-maleat (DCPD-MA), ki je prav tako uporabljen v sintezi 
nenasičene poliestrske smole. Reakcija med DCPD in AMK je prikazana na Sliki 11.[11] 
 
Slika 11:Elektrofilna adicija karboksilne skupine AMK na DCPD.[12]   
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3.3 Reaktorski sistem za sintezo nenasičenih poliestrskih smol 
Za industrijsko proizvodnjo nenasičenih poliestrskih smol so uporabljeni šaržni reaktorji 
z volumni od 8 do 20 m3. Ker je za reakcijo estrifikacije treba reaktante segrevati na 180–
230 ºC, mora reaktor imeti sistem za regulacijo temperature. Največkrat se reaktorske 
sisteme segreva/ohlaja z oljem prek notranje grelne kače oziroma prek plašča reaktorja. 
Reaktorski sistem je opremljen z mešalom, ki dosega hitrosti vrtenja med 70 in 200 obrati 
na minuto in refluksno kolono s kondenzatorjem, prek katerih se odstranjuje vodo, ki 
nastane pri kondenzacijski polimerizaciji. [4],[7],[10],[11],[13]  
Ker je kondenzacijska polimerizacija UPE reverzibilna, moramo zagotoviti učinkovito 
odstranjevanje vode iz sistema, zato da pospešimo oziroma reakcijo pomaknemo v smer 
nastajanja poliestra. Pri tem se v industrijski proizvodnji uporablja tri različne postopke 
za odstranjevanje vode: 
- Prepihovanje z inertnim plinom: Reaktorski sistem lahko vključuje priključek 
za prepihovanje z inertnim plinom, zato da se ohranja inertno atmosfero v 
reaktorski posodi, s čimer pospešimo izločanje vode iz sistema in preprečimo 
nezaželene reakcije z atmosferskim kisikom (po navadi se za ta namen uporablja 
N2 ali CO2).[4],[7],[10],[11],[13] 
- Vakuum: Z znižanjem tlaka (do –1 bar) v reaktorju voda hitreje izhlapeva. Ta 
postopek je velikokrat v uporabi v kombinaciji z inertnim plinom. 
[4],[7],[10],[11],[13] 
- Dodatek azeotropnega topila: S 3–6 ut% dodatkom aromatskega ogljikovodika 
(običajno je v uporabi ksilen), ki z vodo tvori azeotropno zmes, pospešimo 
odstranjevanje vode iz reaktorskega sistema, saj s tem povečamo parni tlak 
hlapnih komponent v reaktorju. Aromatski ogljikovodiki so netopni v vodi, zato 
se v zbiralni posodi vodna faza (zgoraj) in faza ksilena (spodaj) hitro ločita. Ksilen 
se lahko takoj ponovno uvede v reaktorski sistem. [4],[7],[10],[11],[13] 
V reaktorski sistem je vključena tudi razredčilna posoda, kjer se ohlajeno sintetizirano 
smolo redči z reaktivnim topilom (pri večini smol je ta ohlajena na temperaturo med 60 
in 80 ºC – pri višjih temperaturah lahko pride do nezaželenega zamreževanja prek dvojnih 
vezi, pri nižjih pa je viskoznost smole lahko previsoka za optimalno homogenizacijo z 
reaktivnim topilom). Na Sliki 12 je shematsko prikazan reaktorski sistem za sintezo UPE. 
[4],[7],[10],[11],[13]  
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Slika 12: Shematsko prikazan reaktorski sistem za proizvodnjo UPE.[10] 
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3.4 Kompozitni materiali 
Polimerni kompozitni materiali so mešanica več različnih materialov. Kot vezivni 
material so uporabljeni polimeri (v našem primeru UPE), kot ojačitev pa uporabimo več 
vrst materialov, ki jih dobimo v obliki vlaken, peska idr. UPE sama po sebi nima 
zadovoljivih mehanskih lastnosti, ki pa se z uporabo ojačitev močno popravijo.[1] 
Za ojačitev v kompozitnih ceveh se kot ojačitev večinoma uporabljajo steklena vlakna. 
Poznamo več tipov steklenih vlaken (A, AR, C, D, E, E-CR, R, S). Pri izdelavi cevi se za 
notranjo plast (liner) uporablja C tip, za strukturne plasti pa E tip steklenih vlaken. C tip 
steklenih vlaken je bolj odporen na korozijo, zato se tudi uporablja za notranjo plast cevi, 
ki je lahko bolj izpostavljena korozivnemu okolju.[14] 
Poleg steklenih vlaken se v poliestrskih kompozitnih ceveh s steklenimi vlakni za 
izboljšanje mehanskih lastnosti in za znižanje cene izdelkov dodaja različna polnila v 
obliki prahov in peska anorganskih snovi. V strukturni plasti se največkrat uporablja 
kremenčev pesek (SiO2) z maksimalno velikostjo zrn 5 mm, v notranji plasti pa se 
uporabljajo različni anorganski materiali, kot so Al2O3, SiC, CaCO3, SiO2, ki se jih dodaja 
z namenom izboljšanja abrazijske obstojnosti cevi.[1] 
Cevi iz UPE so sestavljene iz treh glavnih plasti (Slika 13): 
- Notranja korozijsko odporna plast: To je tanka plast (nekaj milimetrov), kjer 
je po navadi uporabljena smola z IPA/THPA (boljše mehanske lastnosti, 
abrazijska odpornost) in steklena vlakna C tipa. Tukaj se lahko uporablja tudi 
različna polnila za izboljšanje abrazijske obstojnosti (Al2O3, SiC, SiO2).[1] 
- Srednja strukturna plast: Najdebelejša plast, katere funkcija je strukturna 
trdnost, in sicer v vzdolžni in obodni smeri. Ta plast je odgovorna za prenašanje 
bremena cevi. Komponente te plasti so poliestrska smola z AFK, E tip vlaken in 
polnilo SiO2.[1] 
- Zunanja plast odporna na zunanje vplive: Varuje notranji plasti pred zunanjimi 
vplivi, kot so mehanske poškodbe, kemijske poškodbe, korozivnost prsti oz. 
okolice in UV-sevanja. Po navadi vsebuje le smolo brez dodanih steklenih vlaken. 
Izbrana je smola, ki je bolj odporna na UV in korozijske vplive. [1] 
 
Slika 13: Prečni prerez UPE kompozitne cevi, kjer so dobro razvidne notranja, strukturna in 
zunanja plast. [1] 
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3.5 Karakterizacijske metode 
Za karakterizacijo sintetizirane smole bomo uporabili tehnike FT-IR spektroskopije in 
NMR spektrometrije. Z njima bomo kvalitativno določili prisotnost določenih 
funkcionalnih skupin. Za industrijske namene se te tehnike uporablja predvsem za 
vmesno in končno kontrolo produktov pri sintezi UPE. 
3.5.1 Fourierjeva transformacijska infrardeča spektroskopija 
Infrardeča (IR) spektroskopija je spektroskopska metoda. To pomeni, da za 
karakterizacijo snov obsevamo z elektromagnetnim sevanjem določene valovne dolžine 
in opazujemo interakcijo med snovjo in elektromagnetnim sevanjem. Pri IR-
spektroskopiji, kot je že iz samega imena tehnike razvidno, opazujemo interakcijo snovi 
v IR spektru elektromagnetnega sevanja. Ta se razteza od valovne dolžine 700 nm do 
nekje 1 mm. IR-spektroskopijo delimo na tri spektralne regije merjenja IR-spektra, in 
sicer na bližnjo, srednjo, daljno IR-spektroskopijo. [15] 
Tabela 1: Spektralne regije IR svetlobe [15] 
Regija IR Valovna dolžina 
(λ), µm 
Valovno število 
(?̅?), cm-1 
Frekvenca (ν), Hz 
Bližnja 0,78–2,5 12800–4000 3,8·1014–1,2·1014 
Srednja 2,5–50 4000–200 1,2·1014–6,0·1012 
Daljna 50–1000 200–10 6,0·1012–3,0·1011 
Najbolj v uporabi 2,5–15 4000–670 1,2·1014–2,0·1013 
 
Kot vidimo iz Tabele 1, se največkrat izvaja meritve srednjega IR-spektra. Za to so danes 
uporabljeni Fourier transformacijski IR-spektrometri, ki so zaradi mnogih prednosti 
(zaradi manjšega števila optičnih elementov je signal močnejši kot pri disperzijskem 
spektrometru ter ima boljše razmerje signal/šum; FT-IR daje možnost analize zapletenih 
vzorcev zaradi boljše ločljivosti vrhov; meritve pri vseh valovnih dolžinah spektra so 
opravljene na enkrat, kar močno skrajša čas analize) nadomestili disperzijske 
spektrometre. Pri FT-IR napravah se za analizo polikromatskega IR-žarka uporablja 
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Michelsonov interferometer, kjer se signale z matematično metodo Fourierjeve 
transformacije pretvori v IR absorpcijski spekter. [3],[15]  
Do absorpcije, odboja in oddajanja IR elektromagnetnega sevanja pride zaradi različnih 
energijskih sprememb, ki se v določeni snovi dogajajo pri obsevanju z IR-svetlobo. 
Zaradi tega v snovi lahko pride do rotacije ali vibracije na določeni vezi.  Foton v IR-
spektru lahko vzbudi molekuli vibriranje, le če je njegova energija enaka razliki med 
vibracijskima stanjema. Enačba za energijo fotona je zapisana tako: 
𝐸 = ℎ𝜈     (1) 
V enačbi (1) h predstavlja Planckovo konstanto, ν pa frekvenco sevanja fotona. Vsaka 
vez ima svojo karakteristično absorpcijsko frekvenco, ki se lahko rahlo spreminja glede 
na atome v okolici.[15] 
Do rotacije molekul določene snovi pride že pri majhnih energijskih spremembah, kar 
pomeni obsevanje z IR-žarki višjih valovnih dolžin (več kot 100 µm). S tem dobimo 
meritve pri daljnem IR-spektru (valovno število med 200 in 10 cm-1). Tukaj so 
absorpcijski vrhovi nekaterih plinov dobro vidni, medtem ko za analiziranje tekočih in 
trdnih snovi to območje ni primerno, saj vrhovi niso dobro ločljivi med seboj.[15] 
Za večino snovi je značilno, da pri obsevanju z elektromagnetnim valovanjem srednjega 
IR-spektra pride do vibracij oziroma nihanja posameznih molekul. IR-svetlobo 
absorbirajo tiste molekule, ki se jim dipolni moment spremeni s spremembo dolžine ali 
smeri vezi. poznamo več vrst nihanja, in sicer: simetrično raztezanje, nesimetrično 
raztezanje, striženje, guganje, kimanje in zvijanje. Ta so prikazana na Sliki 14.[15]  
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Slika 14: Shematsko prikazane različne vrste nihanj: simetrično (zg. levo), asimetrično 
(zg.desno), guganje (sredina levo), striženje (sredina desno), kimanje (sp. levo) in zvijanje (sp. 
desno).[15] 
Pri nenasičenih poliestrskih smolah analiziramo absorpcijo IR-svetlobe srednjega 
spektra, to pomeni med valovnima številoma 200 cm-1 in 4000 cm-1. Vsebnost določenih 
funkcionalnih skupin v vzorcu polimera je lahko interpretirana/določena s pomočjo IR-
spektra. Določamo lahko tudi šibkejše interakcije, kot je npr. vodikova vez.[3] 
Za analizo vzorcev poznamo dve vrsti tehnik, in sicer prepustne in odbojne tehnike. 
Prepustne tehnike so osnovane na absorpciji IR-svetlobe v vzorec. Pri tem je treba tanek 
film vzorca nanesti med dve NaCl ploščici (NaCl je uporabljen zato, ker ni zaznan na IR-
spektru). Za analizo trdnih vzorcev je treba pripraviti pelete z KBr (ta je prav tako 
transparenten v IR-spektru). Tukaj se v KBr prah doda 1 ut % vzorca. Vse skupaj se nato 
stisne v disk premera približno 15 mm in debeline 1,5–2  mm.[3]  
Odbojne tehnike so v industrijske namene bolj uporabne, saj za analizo vzorca ne 
potrebujemo predpriprave. Med te tehnike spada tudi tehnika IR-spektroskopije na 
oslabljen totalni odboj (ATR-FT-IR). Pri ATR-tehniki je treba vzorec obsevati pod 
kotom, ki je manjši od kritičnega kota, saj pri kotih, večjih od kritičnega kota, pride do 
popolnega odboja. Ko vzorec obsevamo z IR-svetlobo pod kotom, ki je manjši od 
kritičnega, se pri določenih valovnih dolžinah del svetlobe absorbira (evanescentna 
svetloba), del pa se odbije. Odbiti del imenujemo oslabljen totalni odboj.[16] 
Pri analizi nenasičenih poliestrskih smol nas zanimajo absorpcijski vrhovi pri valovnih 
številih, ki so značilne za različne vezi in funkcionalne skupine. V Tabeli 2 so prikazana 
karakteristična valovna števila za nenasičene poliestrske smole. 
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Tabela 2: Tabela karakterističnih valovnih števil za UPE (prevedeno iz: [17]) 
Valovno število (cm-1) Vez 
3400-3600 Prosta OH (nezreagiran glikol) 
3030-3094 Aromatska CH (stiren) 
3000 o-disubstuituiran aromatski obroč 
2970 Propilen glikol (karakteristični vrh) 
2300 Stiren 
1950 Vinil (stiren) 
1700-1800 C=O akrilati/ciklični anhidrid 
1647 C=C, maleinski anhidrid 
1632 Stiren 
1601 Aromatski obroč - stiren 
1580 Aromatski obroč - stiren 
1545 Stiren 
1490-1520 o-disubstituiran aromatski obroč 
1495 Prosti stiren 
1452 Stiren 
1379 Propilen glikol 
1354 C=C polimeriziran maleinski anhidrid 
1230-1330 Prekrivanje- akrilat, ester, anhidrid (raztezanje 
C=O) 
1125 Akrilat 
1075 (zreagirani) ftalni anhidrid 
1040 Glikol 
1020 Stiren 
960-970 Trans-alken 
911 Prosti stiren 
870 p-disubstituiran aromatski obroč (ostanek 
tereftalne kisline) 
843 Glikol 
812 Akrilat 
777 Stiren – aromatski obroč - polimeriziran 
730-743 o-disubstituiran aromatski obroč (ostanek ftalnega 
anhidrida) 
700 Stiren – aromatski obroč - monomer 
670 m-disubstituiran aromatski obroč ( ostanek 
izoftalne kisline) 
600 Aromati 
 
3.5.2 Nuklearna magnetna resonanca 
Nuklearna magnetna resonančna spektroskopija ali NMR je analitska tehnika, kjer se za 
analiziranje vzorca meri absorpcijo elektromagnetnega sevanja v radijskem delu 
elektromagnetnega dela med 4 in 900 MHz. Pri absorpciji elektromagnetnega sevanja pri 
NMR sodelujejo jedra atomov, za razliko od IR in UV-absorpcije, za katero so odgovorni 
vezni elektronski pari. Zato, da jedra atomov dosežejo energijsko stanje, ki jih 
potrebujemo za absorpcijo elektromagnetnega sevanja, jih je treba postaviti v močno 
magnetno polje. Jedra, ki niso izpostavljena zunanjemu magnetnemu polju, imajo spin 
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oziroma lastno vrtilno količino naključno orientirano. Ko pa jih postavimo v neko 
inducirano magnetno polje, se jedra orientirajo v smeri zunanjega magnetnega polja ali 
pa v nasprotni smeri zunanjega magnetnega polja (prikazano na Sliki 16). Jedra, ki so 
orientirana v smeri induciranega magnetnega polja, absorbirajo energijo pri neki določeni 
vrednosti tega in se orientirajo v nasprotno smer (višje energetsko stanje). Pravimo, da je 
pri tej vrednosti induciranega magnetnega polja jedro v resonanci z njim. [15],[18]  
Pri NMR-spektroskopiji so lahko zaznana samo tista atomska jedra, ki imajo spin.  To so 
tisti atomi, ki imajo liho atomsko (število protonov v jedru) ali masno število (število 
protonov in nevtronov v jedru). Atomska jedra, ki imajo atomsko in masno število sodo, 
imajo spin enak 0 in zato niso zaznana. Z NMR se večinoma opazuje 1H ali 13C atomska 
jedra. Poleg teh lahko opazujemo tudi druga atomska jedra, npr.: 14N, 19F, 31P itd. 
[15],[18] 
 
Slika 15: Naključno orientirana atomska jedra brez induciranega magnetnega polja (levo) in 
jedra orientirana v smeri oziroma v nasprotni smeri induciranega magnetnega polja 
(desno).[18] 
Z 1H nuklearno magnetno resonanco določamo pozicije jeder vodikovih atomov v 
polimerni verigi. S pomočjo teh lahko sklepamo o strukturi polimerne verige. Poleg tega 
1H NMR spektroskopija s pomočjo integracije posameznih vrhov omogoča tudi 
kvantitativno določanje molskega razmerja posameznih delov v verigi, kar je uporabno 
pri določanju količine reaktantov, ki sodelujejo pri reakciji. [15],[18] 
Pri 1H NMR se določa kemijski premik določenih jeder v vzorcu. Kemijski premik je 
razmerje razlike resonančne frekvence vzorca in standarda s frekvenco spektrometra. 
Resonančne frekvence se torej podaja relativno na standard v delih na milijon (ppm). 
Najpogosteje uporabljen standard je tetrametil silan (TMS). Enačba za določitev 
kemijskega premika: 
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δ =
frekvenca signala−frekvenca standarda
frekvenca spektrometra
· 106   (2) 
Ker je kemijski premik odvisen od elektronske gostote okolice, ta pa je odvisna tudi od 
ostalih jeder v vzorcu, dobimo pri določenih kemijskih premikih vrhove, ki so 
karakteristični za določeno funkcionalno skupino. Tako lahko iz kemijskega premika 
določamo molekulsko okolico posameznih jeder. [15],[18] 
Rezultati NMR-spektroskopije so prikazani kot graf odvisnosti absorpcije energije od 
inducirane frekvence. Pri interpretaciji 1H NMR spektra je velikega pomena tako 
imenovani »shielding« oziroma »deshielding« H jeder. Vsako jedro ima okrog sebe 
določeno elektronsko gostoto, ki vpliva na resonančno frekvenco jedra. Elektroni so 
okrog jeder ves čas v gibanju, zaradi česar ustvarjajo svoje magnetno polje. To polje ima 
nasprotni predznak induciranemu magnetnemu polju. Posledično jedro občuti magnetno 
polje nižje jakosti. Elektroni tako ščitijo (angl. shield) jedro, pojavu pa pravimo 
»shielding«.  Torej jedra z višjo elektronsko gostoto občutijo nižjo frekvenco kot jedra z 
nižjo elektronsko gostoto. Ta pa vpliva na kemijski premik, saj bolj zaščitena jedra 
potrebujejo elektromagnetno sevanje nižje frekvence za resonanco, kar pomeni, da bomo 
signal teh jeder dobili pri nižjih vrednostih. Obratno velja za jedra z nižjo elektronsko 
gostoto. Ta jedra so manj zaščitena, zato potrebujejo za resonanco polje z višjo frekvenco, 
zaradi česar bomo signal manj zaščitenih jeder našli pri višji vrednostih kemijskega 
premika. [15],[18] 
Na elektronsko gostoto vplivajo tri faktorji, in sicer: elektronegativnost (bolj 
elektronegativna jedra vlečejo elektrone stran od H jeder, ki so posledično manj zaščitena 
– kemijski premik pri višjih vrednostih), magnetna anizotropnost π vezi (π elektroni 
povzročijo manj zaščitenja H jeder – kemijski premik pri višjih vrednostih) in vodikove 
vezi  (vodikove vezi povzročijo manj zaščitenja H jeder – kemijski premik pri višjih 
vrednostih). [15],[18] 
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3.6 Termične lastnosti 
Termična analiza ima velik pomen pri razumevanju termičnih prehodnih stanj pri 
polimerih. Ta imajo velik pomen pri obdelavi materialov in pri sami končni uporabi teh. 
V primeru UPE se poleg toplotnih prehodov termične analizne metode uporablja tudi za 
opazovanje reakcije zamreževanja materiala.[3]  
3.6.1 Diferenčna dinamična kalorimetrija 
Diferenčna dinamična kalorimetrija oziroma krajše DSC je termična analizna metoda. Pri 
tej merimo toplotni tok, ki nastane v vzorcu, ko tega ob kontroliranemu temperaturnemu 
režimu grejemo, hladimo ali pa držimo pri konstantni temperaturi. Z merjenjem 
toplotnega toka dobimo informacije o faznih prehodih in kemijskih reakcijah vzorca.[15] 
DSC-analizo vedno izvajamo glede na referenčni vzorec. Ob konstantni hitrosti gretja 
morata biti temperaturi vzorca in reference ves čas enaki. Glede na vrsto procesa 
(endotermen, eksotermen) moramo lončkoma dovajati/odvajati toliko toplote, da 
ohranimo enako temperaturo v vzorcu in referenci.[15] 
Pri tem merimo toplotni tok med grelcem in vzorcem (vzorec in lonček) in toplotni tok 
med grelcem in referenco (prazen lonček). Zapišemo ju s sledečima enačbama: 
Qv̇ =
Tp−Tv
Rt
     (3) 
Qṙ =
Tp−Tv
Rt
     (4) 
Kjer je Qv toplotni tok med grelcem in vzorcem, Qr toplotni tok med grelcem in referenco, 
Tv temperatura vzorca, Tp temperatura grelca, Tr temperatura reference in Rt toplotni upor 
senzorja. Z razliko med tema dvema toplotnima tokoma dobimo toplotni tok med 
vzorcem in referenco: 
?̇? = Qv̇ − Qṙ =
Tp−Tv
Rt
−
Tp−Tr
Rt
=  
Tv−Tr
Rt
   (5) 
Rezultati so prikazani v obliki DSC-krivulje, kjer imamo prikazano odvisnost toplotnega 
toka W (mJ/s) od temperature. Na DSC-krivulji (Slika 17) lahko opazujemo naslednje 
temperaturne prehode in procese: steklast prehod,  kristalizacija, taljenje, termični razpad, 
reakcijo zamreževanja.[15] 
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Z normalizacijo na zatehtano maso in integracijo posameznih vrhov lahko določimo 
spremembo entalpije posameznega procesa. Poleg toplotnih prehodov in entalpije reakcij 
lahko z DSC določamo tudi stopnjo zamreženosti vzorca.[15] 
 
Slika 16: Toplotni prehodi na DSC krivulji.[3] 
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3.7 Mehanske lastnosti 
Na vsak produkt, ki ga izdelamo iz določenega materiala, deluje neka zunanja sila 
oziroma obtežitev. Zato da smo prepričani, da bo ta material pri uporabi zdržal breme, 
moramo izvesti testiranja mehanskih lastnosti. Glede na način obremenitve izberemo 
primerno tehniko testiranja mehanskih lastnosti.[3] 
3.7.1 Tritočkovni upogibni test 
Z upogibnim testom pridobimo informacije o mehanskih lastnostih materiala, ki je 
izpostavljen obremenitvi na upogib. Določen je z metodo tritočkovnega upogiba (ASTM 
D790). Pri tem vzorec materiala v obliki kvadra dogovorjenih dimenzij postavimo na dve 
oporni točki. Oporni točki sta nastavljeni na dogovorjeni razdalji. Vzorec je obremenjen 
na sredini med opornima točkama, kot je prikazano na Sliki 18: 
 
Slika 17: Postavitev vzorca na vpetje, povzeta iz ASTM D790 metode.[3] 
Pri tritočkovnem upogibnem testu določamo naslednje tri parametre: upogibna trdnost, 
upogibna deformacija in Youngov (elastični) modul. Upogibna trdnost je sila, ki jo 
material zdrži, ko na njega delujemo pravokotno na vzdolžno os in jo zapišemo s sledečo 
enačbo: 
𝜎𝑓 =
3𝑃𝐿
2𝑏𝑑2
     (6) 
Kjer je 𝜎 upogibna napetost (MPa), P sila obremenitve (N), L je razdalja med oporama 
(mm), b širina vzorca (mm) in d globina vzorca (mm). Upogibna trdnost ob zlomu je 
napetost, ki jo material zdrži, preden se zlomi.[19] 
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Upogibna deformacija podaja informacijo o elastičnosti materiala. Vzorci iz zelo 
fleksibilnih smol kljub velikim deformacijam mnogokrat ne počijo. Relativna 
deformacija je izračunana z naslednjo enačbo: 
𝜀𝑓 =
6𝐷𝑑
𝐿2
     (7) 
Kjer je 𝜀𝑓 upogibni raztezek (/), D maksimalna deformacija na sredini vzorca (mm), d 
globina vzorca (mm) in L razdalja med oporama (mm).[19] 
Youngov elastični modul je koeficient, ki ga dobimo v linearnem delu krivulje na grafu 
napetosti (σ) v odvisnosti od deformacije (ε). V tem delu velja Hookov zakon za elastična 
telesa. V tem delu je telo podvrženo elastični deformaciji.[3] 
𝜎 = 𝐸𝜀     (8) 
3.7.2 Temperatura mehčalne točke 
Temperatura mehčalne točke (HDT) je metoda za določanje temperaturnega območja 
uporabe določenega polimera. Uporabljena je izključno v industrijske namene za kontrolo 
produkta. S HDT določimo ozko temperaturno območje, v katerem se material začne 
mehčati in s tem izgubljati svojo nosilnost. Pri HDT-metodi, ki jo izvajamo po standardu 
ASTM D648, kot rezultat dobimo temperaturo, pri kateri se vzorec (dimenzije so iste kot 
pri tritočkovnem upogibnem testu) zvije za 0,25 mm pri stalni obremenitvi 455 kPa 
oziroma 1820 kPa. Pomembno je poudariti, da temperatura, ki jo dobimo s HDT-testom 
ni Tg. Rezultat, ki ga dobimo s HDT, nam pove, do katere temperature ima polimerni 
material sprejemljivo trdnost in s tem nosilnost. Shematski prikaz merjenja HDT je 
prikazan na Sliki 19. [3] 
 
Slika 18: Shematsko prikazana metoda za določanje temperature mehčalne točke.[20] 
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3.7.3 Abrazijska odpornost – Taber abraser test 
Abrazijsko odpornost je odpornost materiala proti razenju. To določamo z metodo ASTM 
D4060-10 oziroma standardno metodo za določanje abrazijske odpornosti organskih 
premazov s Taber abraserjem. Pri tej metodi je vzorec dimenzij 10 × 10 cm najprej stehtan 
in nato postavljen na rotirajočo mizo Taber abraserja. Nanj se postavi obteženi abrazijski 
kolesi (možna obtežitev s 500 g ali 1000 g). Obstaja več različnih tipov abrazijskih koles, 
ki se med seboj razlikujejo glede na abrazivnost.  Kolesi krožita in razita površino vzorca. 
Testiranje se izvaja na 1000 ciklov. Ko je testiranje zaključeno, se vzorec ponovno stehta 
in zabeleži razliko v masi. Rezultati so podani v mg na 1000 ciklov. Na Sliki 20 je 
shematsko prikazano razenja vzorca.[21] 
 
 
Slika 19: Shematsko prikazano razenje vzorca s Taber abraser metodo.[21] 
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4 Eksperimentalni del 
4.1 Materiali 
V eksperimentalnem delu svoje magistrskega dela sem uporabljal AMK (MOL Group 
Chemicals, Madžarska), AFK (Polynt SpA, Italija), IPA (Gicar SpA, Italija), THPA 
(Polynt Spa, Italija), DCPD (Versalis SpA, Italija), DEG (IVICT Europe GmbH, 
Nemčija), Stiren (LyondellBasell, Nizozemska,), MEKP (AKPA Kimya, Turčija), Co 
oktoat (AKPA Kimya, Turčija), HQ (Eastman Chemicals, ZDA), HQMME (Eastman 
Chemicals, ZDA), C-10-M (Prochema GmbH, Nemčija). 
AMK ima molekulsko maso 98,06 g/mol, tališče pri 52,8 ºC in je prikazan na Sliki 21. 
 
Slika 20: Anhidrid maleinske kisline.[22] 
AFK ima molekulsko maso 148,10 g/mol, tališče pri 131 ºC in je prikazan na Sliki 22. 
 
Slika 21: Anhidrid ftalne kisline.[22] 
IPA ima molekulsko maso 166,14 g/mol, tališče pri 347 ºC in je prikazan na Sliki 23. 
 
Slika 22: Izoftalna kislina.[22] 
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THPA ima molekulsko maso 152,15 g/mol, tališče med 102 ºC in je prikazan na Sliki 24. 
 
Slika 23: Tetrahidroftalni anhidrid.[22] 
DCPD ima molekulsko maso 132,20 g/mol, tališče pri 32 ºC in je prikazan na Sliki 25. 
 
Slika 24: Diciklopentadien.[22] 
DEG ima molekulsko maso 106,12 g/mol, tališče pri –10 ºC in je prikazan na Sliki 26.  
 
Slika 25: Dietilen glikol.[22] 
Stiren ima molekulsko maso 104,15 g/mol, tališče pri –31 ºC in je prikazan na Sliki 27. 
 
Slika 26: Stiren.[22] 
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4.1.1 Formulacija smole 
IPA SMOLA 
V Tabeli 1 je zapisana receptura za sintezo IPA-smole, pri čemer je bilo molsko razmerje 
AMK/IPA/AFK= 1/2/1. DEG je bil dodan v 5 % prebitku. Reakcijske izgube so 
predvidene zaradi nastajanja stranskega produkta (vode). Po končani sintezi je 
predvideno redčenje s stirenom na približno 70 utežnih %. 
Tabela 3: Receptura IPA-smole. 
Surovina Količina v kg 
Dietilenglikol (DEG) 
Izoftalna kislina (IPA) 
Anhidrid ftalne kisline (AFK) 
Hidrokinonmonometileter – HQMME 
Trisnonilfenil fosfit – TNPP 
5,920 
4,414 
1,968 
0,0004 
0,0006 
Zatehta v reaktor 1 faza 
Reakcijske izgube 1 faza 
Anhidrid maleinske kisline (AMK) 
Reakcijske izgube 2 faza 
HQ + Etanol (10% raztopina) 
12,302 
–0,755 
1,304 
–0,252 
0,016 (10 % raztopine)  
Izplen 100% smola (brez prob) 
Stiren 
Inhibitor C-10-M 
12,599 
(7,40 brez prob)  5,500 
0,001 
Izplen raztopine poliestra Ca. 18,100 kg 
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THPA SMOLA 
V Tabeli 2 je zapisana receptura za sintezo THPA-smole, pri čemer je bilo molsko 
razmerje AMK/THPA/AFK= 1/2/1. DEG ni bil dodan v  prebitku. Reakcijske izgube so 
predvidene zaradi nastajanja stranskega produkta (vode). Po končani sintezi je 
predvideno redčenje s stirenom na približno 70 utežnih odstotkov. 
Tabela 4: Receptura THPA smole. 
Surovina Količina v kg 
Dietilenglikol (DEG) 
Tetrahidroftalni anhidrid (THPA) 
Anhidrid ftalne kisline (AFK) 
Hidrokinonmonometileter – HQMME 
Trisnonilfenil fosfit – TNPP 
5,922 
4,246 
2,068 
0,0004  
0,0006 
Zatehta v reaktor 1 faza 
Reakcijske izgube 1 faza 
Anhidrid maleinske kisline (AMK) 
Reakcijske izgube 2 faza 
HQ + Etanol (10% raztopina) 
12,237 
– 0,754 
1,368 
–0,252 
0,016 (10 % raztopine)  
Izplen 100% smola (brez prob) 
Stiren 
Inhibitor C-10-M 
12,599 
(7,40 brez prob)  5,500 
0,001 
Izplen raztopine poliestra cca. 18,100 kg 
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DCPD SMOLA 
V Tabeli 2 je zapisana receptura za sintezo DCPD smole, pri čemer je bilo molsko 
razmerje AMK/DCPD/AFK= 3/1/1. Pri tem kot produkt Diels-Alderjeve reakcije med 
AMK in DCPD nastane 2 mola EMTHPA, torej je končno razmerje v smoli  
AMK/EMTHPA/AFK =1/2/1. DEG ni bil dodan v  prebitku. Reakcijske izgube so 
predvidene zaradi nastajanja stranskega produkta (vode). Po končani sintezi je 
predvideno redčenje s stirenom na približno 70 utežnih odstotkov. 
Tabela 5: Receptura DCPD smole. 
Surovina Količina v kg 
Dietilenglikol (DEG) 
HQMME 
Trisnonilfenil fosfit - TNPP 
Anhidrid maleinske kisline (AMK) 
Anhidrid ftalne kisline (AFK) 
5,710 
0,0004 
0,0006 
3,960 
1,990 
Zatehta v reaktor 1 faza 
Diciklopentadien (DCPD) 
11,660 
1,870 
Zatehta v reaktor 1 + 2 faza 
Reakcijske izgube 
13,530 
– 0,960 
Izplen 100% smola 
HQ + Etanol 
Stiren 
Inhibitor C-10-M 
12,570 
0,002 HQ + 0,018 EtOH 
(7,400 brez prob) 6,000 
0,001 g 
Izplen raztopine smole cca. 18,500 
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4.1.2 Sinteza 
Smole za moje magistrsko delo so bile sintetizirane na malem pilotnem reaktorju podjetja 
Helios TBLUS d.o.o. Segrevanje/ohlajanje reaktorja se izvaja z oljem prek plašča 
reaktorja. Maksimalna hitrost mešala je 50 obratov na minuto. Reaktor je opremljen s 
sistemom za prepihovanje reaktorske posode z inertnim plinom (N2). Maksimalni 
dosegljiv podtlak v reaktorju je –0,9  bar. 
SINTEZA IPA IN THPA SMOLE 
V preizkušen reaktor sem najprej dal DEG in ga segrel do 80 ºC in nato dodal IPA ter 
AFK. Med dodajanjem sem maso v reaktorju prepihoval z inertnim plinom. Nato sem 
reaktor segrel do 205 ºC v času, kot mi je dopuščal refluks na koloni. Ko se je začel 
povratni tok na destilacijski koloni, sem zaprl inertni plin. Reakcijo sem vodil, dokler ni 
kislinsko število padlo pod 20 mgKOH/g . Pri tej vrednosti kislinskega števila sem reaktor 
ohladil na 150 ºC in dodal AMK. Med dodajanjem sem prepihoval z inertnim plinom. Po 
končanem drugem dodajanju sem reaktor spet segrel na 205 ºC v času, kot ga je dopuščal 
refluks na koloni. Ko je temperatura v reaktorju dosegla 205 ºC, sem začel zniževati tlak 
v reaktorju. Polimerizacijo pri tej temperaturi sem pustil teči do vrednosti kinematične 
viskoznosti med 58 in 62 s in kislinskega števila pod 35 mgKOH/g. Nato sem začel z 
ohlajanjem smole in prepihovanjem mase z inertnim plinom. Smoli sem dodal inhibitor 
hidrokinon (HQ), raztopljen v etanolu. Na zadnje sem smolo razredčil s predpisano 
količino stirena, ki je bil inhibiran z inhibitorjem C-10-M. Sinteza THPA smole je bila 
izvedena po istem postopku. 
SINTEZA DCPD SMOLE 
V preizkušen reaktor sem najprej dal DEG in ga segrel do 80 ºC in nato dodal AFK  ter 
AMK. Med dodajanjem sem maso v reaktorju prepihoval z inertnim plinom. Nato sem 
reaktor segrel do 150 ºC in temperaturo v reaktorju vzdrževal pol ure, da poteče začetna 
eksotermna reakcija. Nato sem segreval na 205 ºC v času, kot mi je dopuščal refluks na 
koloni. Ko se je začel povratni tok hlapnih komponent na destilacijski koloni, sem zaprl 
inertni plin. Reakcijo sem vodil dokler ni  kislinsko število doseglo vrednost med 65-60 
mgKOH/g. Potem sem reaktor ohladil na 190 ºC in dodal DCPD v dveh delih. 
Temperaturo v reaktorju sem po dodajanju še pol ure vzdrževal med 180 in 185 ºC in nato 
začel s segrevanjem na 205 ºC v času, ki ga je dopuščal refluks na koloni. Ko je 
temperatura v reaktorju dosegla 205 ºC, sem začel zniževati tlak v reaktorju. 
Polimerizacijo pri tej temperaturi sem pustil teči do vrednosti kinematične viskoznosti 
med 58 in 62 s in kislinskega števila pod 40 mgKOH/g. Nato sem začel z ohlajanjem 
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smole in prepihovanjem mase z inertnim plinom. Smoli sem dodal inhibitor hidrokinon 
(HQ), raztopljenem v etanolu. Na zadnje sem smolo razredčil s predpisano količino 
stirena, ki je bil inhibiran z inhibitorjem C-10-M.  
4.1.3 Optimizacija smole 
Sintetiziranim UPE se vedno določi naslednje parametre:  
- Količino suhe snovi,  
- Viskoznost,  
- Kislinsko število, 
- Reaktivnost.  
Kislinsko število in viskoznost se preverja že med sintezo smole, saj tako spremljamo rast 
polimernih verig. Suho snov se določi z namenom kontrole, zato da se preveri količino 
reaktivnega topila v vzorcu. Reaktivnost se določa zato, da se v primeru prehitrega ali 
prepočasnega zamreževanja naredi korekcija časa zamreževanja s primernim 
pospeševalom ali inhibitorjem (čas premreženja se prilagodi določeni aplikaciji smole 
oziroma zahtevi stranke, ki smolo naroči). 
Za namen magistrskega dela je bila izmerjena viskoznost in reaktivnost smole.  
Analiza viskoznosti je bila opravljena z rotacijskim viskozimetrom. Viskoznost se meri 
pri 25 °C. Izvedena je bila po standardu: ISO 3219. Viskoznost smole za proizvodnjo cevi 
z navijanjem mora biti med 350 in 400 mPas, zato sem smoli izmeril viskoznost ter smolo 
po potrebi z reaktivnim topilom razredčil na primerno vrednost viskoznosti.  
Ko je bila viskoznost optimizirana, je bilo treba izmeriti še reaktivnost. Reaktivnost se 
preverja za določitev reakcijskega časa, v katerem smola zamreži. Vpisuje se čas želiranja 
(čas, v katerem smola ni več tekoča ter dobi teksturo gela), čas do maksimalne 
temperature med želiranjem ter maksimalno temperaturo smole med želiranjem. Postopek 
preverjanja reaktivnosti smole poteka tako, da v lonček zatehtamo 100 g smole pri 25 °C 
in dodamo predvideno količino pospeševala ter inhibitorja. Mešanico se dobro premeša, 
da postane homogena. Nato se doda predvideno količino (MEKP) iniciatorja. Vzorec 
mešamo približno 15–30 sekund. V tako pripravljeno smolo postavimo temperaturno 
sondo. Na grafu lahko opazujemo spreminjanje temperature s časom. Med tem pa 
preverjamo, kdaj smola želira in čas želiranja tudi zapišemo. Pri doseženi maksimalni 
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temperaturi prav tako odčitamo čas. Postopek je izveden po internem standardu podjetja 
Helios TBLUS d.o.o. Če se čas želiranja ne sklada z našimi potrebami, ga je treba 
popraviti z dodatkom pospeševala/inhibitorja ter postopek ponoviti. 
Pri magistrskem delu je bilo treba smolo optimizirati tako, da je bil čas želiranja med 10 
in 15 minutami, saj proizvodnja cevi z navijanjem zahteva tak čas želiranja. Poleg tega 
sem imel s tolikšnim časom želiranja dovolj časa za pripravo laminata. Če bi bil ta 
prekratek, lahko smola želira že med pripravo vzorca oziroma cevi, kar pomeni, da vzorec 
ni dokončan, torej neuporaben. Če je pa čas želiranja predolg, pa lahko tvegamo, da pri  
kontinuirni proizvodnji cevi smola še ni popolnoma utrjena, ko se jo odstrani iz kalupa, 
zaradi česar se lahko cev zvije. 
  
Poles Peter. Sinteza cenovno ugodne nenasičene poliestrske smole za abrazijsko odporne poliestrske 
kompozite. Magistrsko delo. Ljubljana 2020. 
 
39 
 
4.2 Karakterizacija 
Ko je bila smola sintetizirana in optimizirana, sem začel s karakterizacijo smole. V 
industriji UPE se ATR-FT-IR spektroskopijo uporablja za vmesno kontrolo in kontrolo 
kakovosti produkta, saj je ta metoda hitra in ne potrebuje veliko predpriprave. NMR je 
prav tako uporabljen za kontrolo produktov, vendar je večinoma v uporabi za določitev 
molskega razmerja neznanih vzorcev. 
4.2.1 Priprava vzorcev za FT-IR in NMR 
Za analizo smole s FT-IR in NMR sem moral najprej ločiti UPE od stirena. To sem storil 
tako, da sem v metanolu oboril vzorec smole. Nastala je bela oborina. Stiren se je izločil 
v tekoči fazi, ki je bila motna. Tekočo fazo sem odlil stran in postopek ponavljal, dokler 
tekoča faza ni postala bistra, kar pomeni, da se je večina stirena izločila. Tako pripravljen 
vzorec sem nato eno uro sušil v peči na 60 ºC. Ta postopek je bil uporabljen za pripravo 
vzorcev vseh treh tipov smole. 
4.2.2 Fourierjeva transformacijska infrardeča spektroskopija 
Za potrditev strukture polimera je bil posnet FT-IR z ATR tehniko v območju od 4000 do 
650 cm-1. Posneti so bili s FT-IR spektrometrom Perkin Elmer Spectrum 1, ki je prikazan 
na Sliki 28. Ovrednotil sem jih s programom Perkin Elmer Spectrum IR 10.6.2. 
 
Slika 27: FT-IR spektrometer Perkin Elmer Spectrum 1.  
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4.2.3 Nuklearna magnetna resonanca 
NMR analiza je bila izvedena na Fakulteti za kemijo in kemijsko tehnologijo z napravo 
Bruker Avance III 500 MHz NMR, ki je prikazana na Sliki 29. Spektri so bili ovrednoteni 
s programom MestRe-Nova 9.0. 
 
Slika 28: Bruker Avance III 500 MHz NMR.[23] 
  
Poles Peter. Sinteza cenovno ugodne nenasičene poliestrske smole za abrazijsko odporne poliestrske 
kompozite. Magistrsko delo. Ljubljana 2020. 
 
41 
 
4.3 Termične lastnosti 
4.3.1 Diferenčna dinamična kalorimetrija 
Pripravil sem 50 g smole z ustrezno količino katalizatorja Co (II) oktoata. Nato sem dodal 
MEKP iniciator in smolo dobro premešal. Približno 10 mg te smole sem zatehtal v  
aluminijast lonček volumna 40 µL. Lonček sem pokril s preluknjanim pokrovom, ga 
zapečatil in postavil v grelno komoro DSC naprave. 
Meritve DSC so bile opravljene z napravo Mettler Toledo DSC 3, ki je prikazana na Sliki 
30. Opazovano je bilo zamreževanje vzorca smole v območju od 0 do 220 ºC. Zamrežen 
vzorec je bil nato ohlajen na 0 ºC in zopet segret do 220 ºC. Rezultate sem ovrednotil s 
programom STARe. 
 
Slika 29: Mettler Toledo DSC 3. 
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4.4 Mehanske lastnosti 
4.4.1 Priprava vzorcev za tritočkovni upogibni test, HDT in Taber abraser test 
PRIPRAVA VZORCEV ZA TRITOČKOVNI UPOGIBNI TEST IN HDT-TEST 
Za pripravo vzorcev sem uporabil kovinski kalup. Najprej sem sestavne dele kalupa 
premazal z ločilnim sredstvom in ga nato sestavil. Za ulitje vzorcev sem pripravil 150 g 
smole z ustrezno količino katalizatorja Co (II) oktoata. Nato sem dodal ustrezno količino 
MEKP iniciatorja in smolo dobro premešal. Smolo sem prelil v kalup in nanj previdno 
postavil plastično folijo (tako da se zračni mehurčki niso ujeli v vzorce). Kalup sem 
obtežil in počakal, da smola želira. Ko je smola želirala, sem kalup za 24 ur postavil v 
peč na 80 ºC. Po 24 urah sem kalup vzel iz peči, počakal, da se ohladi in ga razstavil. 
Tako sem dobil 10 vzorcev zamrežene smole, dimenzij 100 mm × 10 mm × 4 mm, ki sem 
jih uporabil za tritočkovni upogibni test in HDT.  
PRIPRAVA LAMINATA ZA TABER ABRAZER TEST 
 
Najprej sem z ločilnim sredstvom premazal stekleno ploščo, na kateri sem pripravil 
laminat in plastično folijo, ki sem jo potreboval za zaščito zgornje strani. To je potrebno 
za lažjo odstranitev vzorca z steklene plošče. Za vzorec sem potreboval 2 kosa mate 
(netkani material iz steklenih vlaken, kjer so vlakna razporejena v vse smeri naključno). 
iz C tipa steklenih vlaken dimenzij 25 × 25 cm in en kos mate iz E tipa steklenih vlaken 
prav tako dimenzij 25 × 25 cm. Za pripravo vzorcev sem pripravil 150 g smole z ustrezno 
količino katalizatorja Co (II) oktoata. Nato sem dodal ustrezno količino MEKP iniciatorja 
in smolo dobro premešal. Nato sem na ploščo zlil del smole in jo z valjčkom razporedil 
po plošči ter s tem hkrati izgnal zračne mehurčke. Na smolo sem položil mato C tipa in 
vanjo z valjčkom utrl smolo. Nato sem ponovno prelil s smolo, jo razporedil po laminatu 
ter položil še drugo mato C tipa. Za zadnjo plast sem ponovno prelil s smolo, jo razporedil 
z valjčkom in položil mato E tipa. Vanjo sem z valjčkom najprej utrl smolo in nato dodal 
še preostanek smole. Tudi to sem z valjčkom razporedil po površini. Nazadnje sem na 
laminat položil plastično folijo in zgladil površino s stekleno palčko tako, da na površini 
ni bilo več zračnih mehurčkov. Laminat sem obtežil in ga pustil 24 ur, da se zamreži. Ko 
je 24 ur minilo, sem vzorce snel iz steklenih plošč in jih zrezal tako, da sem iz ene plošče 
dobil 4 ploščice, dimenzij 10 x10 cm. Ploščice sem označil in stehtal. Dve ploščici sem 
postavil v peč na 80 ºC za 2 uri na dodatno utrjevanje, ostali dve pa ne. Po končanem 
dodatnem utrjevanju sem ploščice še enkrat stehtal.  
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4.4.2 Tri-točkovni upogibni test 
Tritočkovni upogibni test je bil izveden z napravo StiroLab Universal tester UTE 
(Stirolab d.o.o., Slovenija), ki je prikazana na Sliki 31. Izveden je bil po standardni metodi 
ASTM D790 - 17. Test upogiba je bil izveden na 5 vzorcih, dimenzij 100 mm x 10 mm 
x 4 mm. Razmak med opornima točkama je bil 63,5 mm. Test se izvaja do zloma vzorca 
oziroma dokler ne prekinemo meritve. Rezultate sem ovrednotil v programu podjetja 
Technobell d.o.o. 
 
Slika 30: StiroLab Universal tester UTE. 
4.4.3 Temperatura mehčalne točke 
Test temperature mehčalne točke je bil izveden z napravo CEAST VICAT HV3 po 
standardni metodi merjenja HDT ASTM D648. Naprava je prikazana na Sliki 32. 
Testirani so bili trije vzorci dimenzij 100 mm × 10 mm × 4 mm, pri čemer se zabeleži 
temperaturo, kjer se vzorec upogne za 0,25 mm. HDT-test je namenjen predvsem  
testiranju nosilnosti smol pri povišani temperaturi.  
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Slika 31: CEAST VICAT HV3. 
4.4.4 Abrazijska odpornost – Taber abraser test 
Abrazijska odpornost je bila preizkušena z ASTM metodo z oznako D4060-10 oziroma s 
standardno metodo za določanje abrazijske odpornosti organskih premazov s Taber 
abraserjem (Slika 33), kjer se vzorec dimenzij 10 x 10 cm postavi in fiksira na rotirajočo 
mizo. Na vzorec se položi dve abrazijski kolesi (CS 17), ki se ju obteži (vsako s 1000 g 
utežjo). Ob vklopu naprave se miza začne rotirati, kolesi pa posledično začneta krožiti po 
površini in  s tem razita vzorec. Število ciklov je določeno na 1000. Rezultat je podan kot 
izguba mase na 1000 ciklov (mg/1000 ciklov). 
 
Slika 32: Taber abraser 
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5 Rezultati in diskusija 
5.1 Kemijska struktura 
5.1.1 Fourierjeva transformacijska infrardeča spektroskopija 
Kot rezultat je  prikazan spekter transmitance IR svetlobe. Pri interpretaciji FT-IR spektra 
sem spekter razdelil na dva dela, in sicer na območje od valovnega števila 4000 do 1500 
cm-1 (območje funkcionalnih skupin) ter območje od valovnega števila 1500 do 650 cm-1 
(območje prstnega odtisa).  
FT-IR SPEKTER DCPD SMOLE 
Pri interpretiranju FT-IR spektra sem začel  pri višjih valovnih številih. Na spektru DCPD 
smole (Slika 34) najprej potrdimo prisotnost hidroksilne skupine alkoholov z vrhovi pri 
valovnih dolžinah med 3600 in 3300 cm-1. Naslednji vrh, ki ga po navadi najdemo med 
valovnimi števili 3000 in 3100 cm,-1 je značilen za C-H vez pri dvojni vezi alkena. Vrhova 
pri 2951 in 2877 cm-1 sta značilna za raztezanje C-H vezi alkanov. Najznačilnejši vrh 
UPE je pri 1718 cm-1 in je značilen za C=O vez pri α,β nenasičenih in arilnih estrih, s 
čimer potrdimo nastanek estrske vezi. Vrhovi med valovnimi števili 1646 in 1577 cm-1 
so značilni za C=C vezi v aromatskem obroču.  
Na območju prstnega odtisa vrhovi med 1262 in 1125 cm-1 potrjujejo prisotnost  
aromatskih in alifatskih estrov (C-O vez). Pri 1070 cm-1 je vrh značilen za C-O vez 
alifatskih etrov (DEG). Vrhova pri 978 in 702 cm-1 sta značilna za C=C vez 
disubstituiranega trans alkena (fumarat) in disubstituiranega cis alkena (maleat). Med 
valovnimi števili 1225 in 950 cm-1 ter 900 in 670 cm-1 vidimo še nekatere vrhove, ki jih 
lahko pripišemo zvijanju C-H vezi aromatskega obroča. [24],[25],[26],[27]  
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Slika 33: FT-IR spekter DCPD smole. 
FT-IR SPEKTER THPA SMOLE 
V naslednjem delu sledi interpretacija IR-spekter THPA smole (Slika 35). Na tem spektru 
prav tako najprej potrdimo prisotnost –OH skupine. Pri  valovnem številu  3029 cm-1 je 
vrh značilen za C-H vez pri dvojni vezi alkenov. Vrhova pri 2951 in 2892 cm-1 sta 
značilna za raztezanje C-H vezi alkanov. Pri valovnem številu 1719 cm-1 je oster vrh 
značilen za C=O vez v estrski vezi. Vrhovi med 1651 in 1580 cm-1 so značilni za C=C 
vezi v aromatskem obroču.  
Na območju prstnega odtisa vidimo vrhove med 1283 in 1161 cm-1, ki so značilni za C-
O vez pri aromatskih in alifatskih estrih. Med 1123 in 1071 cm-1 sta vrhova značilna za 
C-O vez alifatskih etrov (DEG). Pri 977 in 659 cm-1 sta vrhova značilna za C=C vez 
disubstituiranega trans alkena (fumarat) in disubstituiranega cis alkena (maleat). 
[24],[25],[26],[27] 
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Slika 34:FT-IR spekter THPA smole. 
FT-IR SPEKTER IPA SMOLE 
Nazadnje je sledila še interpretacija IR-spekter IPA smole (Slika 36). Tudi tukaj najprej 
potrdimo prisotnost –OH skupine. Vrhova pri 2956 in 2877 cm-1 sta značilna za raztezanje 
C-H vezi alkanov. Pri valovnem številu 1716 cm-1 vidimo vrh, značilen za C=O vez v 
estrski vezi. Vrhovi med 1651 in 1580 cm-1 so značilni za C=C vezi v aromatskem obroču.  
Na območju prstnega odtisa med valovnimi števili 1285 in 1231 cm-1 vidimo vrhove, 
značilne za zvijanje C-O vezi v alifatskih in aromatskih estrih. Med 1121 in 1073 cm-1 so 
vrhovi značilni za raztezanje C-O vezi alifatskih etrov (DEG). Pri valovnih številih 979 
in 728 cm-1 sta vrhova značilna za C=C vez disubstituiranega trans alkena in 
disubstituiranega cis alkena. [24],[25],[26],[27] 
Poles Peter. Sinteza cenovno ugodne nenasičene poliestrske smole za abrazijsko odporne poliestrske 
kompozite. Magistrsko delo. Ljubljana 2020. 
 
48 
 
 
Slika 35:FT-IR spekter IPA smole. 
5.1.2 Nuklearna magnetna resonanca 
V prvem delu smo začeli z interpretacijo 1H NMR spektra DCPD smole, kjer najprej 
začnemo pri višjih vrednosti kemijskega premika. Kot sem že zapisal, imamo pri višjih 
vrednostih kemijskega premika manj zaščitena jedra H atomov (v našem primeru zaradi 
višje elektronegativnosti sosednjih atomov in vpliva π elektronov). Treba je poudariti, da 
se pri posameznih delih v kemijski verigi gleda simetrijo posameznega dela. Denimo pri 
AFK delu v verigi ločimo dve različni poziciji H jeder. Prvi je vezan na meta mestu v 
aromatskem obroču, drugi pa na para mestu v aromatskem obroču. Ti dve poziciji H 
atomov smo označili z oznakama a in b. Tako smo označili še preostale dele v polimerni 
verigi. Izjema je AMK, kjer vidimo, da imamo kljub eni sami značilni poziciji H jeder 
dve oznaki (c in d). Razlog za to je, da se med sintezo, pri razpadu anhidridnega obroča 
en del AMK molekul veže v obliki maleata  (cis izomera - označeno z d), drugi del pa v 
obliki fumarata (trans izomera – označeno s c). Naslednji v vrsti je EMTHPA del, ki ima 
4 različne pozicije H jeder (e, f, g in h), ter DEG del, ki ima 2 različni poziciji (i in j).  
1H NMR SPEKTER DCPD SMOLE 
Na spektru (Slika 37) vidimo prva dva vrhova pri vrednosti kemijskega premika približno 
7,7 ppm in 7,5 ppm. Ta dva vrhova sta značilna za a in b pozicijo, torej meta in para mesto 
v aromatskem obroču ortoftalata (AFK). Nato sledi vrh topila CDCl3  pri 7,25 ppm (vrh 
ni dejanski vrh CDCl3, temveč je vrh CHCl3, saj topilo nikoli ne vsebuje 100 % devterija). 
Naslednji vrh vidimo pri približno 6,7 ppm. Tega lahko pripišemo fumaratnem delu 
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polimerne verige (AMK), pri katerem so H jedra manj zaščitena kot pri maleatnem delu 
(signal pri 6,25 ppm). Površina fumaratnega vrha je 1,93 maleatnega pa 1,96. Pri tem se 
vrh signala maleata prekriva z vrhom signala e pozicije pri EMTHPA delu verige, zaradi 
česar ne moremo določiti točnega molskega razmerja maleatnega vrha.  Pri 6,25 ppm in 
pri 6,0 ppm vidimo dva vrhova značilna za dvojno vez EMTHPA dela. Tukaj sta zaradi 
π elektronov H jedra manj zaščitena, zato sta tudi signala pri višjih vrednostih kemijskega 
premika. Naslednji signali EMTHPA sledijo v naslednjem vrstnem redu: f (2 vrhova pri 
3,3 ppm), g (dva vrhova pri 3,0 ppm in 2,5 ppm) in h (dva vrhova pri 1,5 ppm in 1,3 ppm). 
Pri določitvi vrhov EMTHPA dela je bila izvedena tudi njegova predikcija NMR spektra 
(Slika 38), kjer vidimo, da se signali predikcije skladajo z vzorcem smole. Po integraciji 
površine pod temi signali lahko pridemo do sklepa, da je EMTHPA dela v polimerni 
verigi približno 2 mola. Na zadnje opazujemo signale značilne za DEG. Zaradi bližine 
estrske skupine signale med 4,5 ppm in 4,0 ppm pripišemo i poziciji, signale med 3,8 ppm 
in 3,5 ppm pa j poziciji v DEG delu polimerne verige.  
Z integracijo signalov lahko pridemo do molskega razmerja posameznih reaktantov v 
polimerni verigi, kjer dobimo razmerje množin H jeder.  Po integraciji vrhov signalov 
AFK, AMK in EMTHPA dela in DEG dela lahko pridemo do sklepa, da je molsko 
razmerje AFK/AMK/EMTHPA : DEG približno enako 1/1/2 : 4, kar se sklada s 
formulacijo DCPD smole, kjer je bilo molsko razmerje reaktantov sledeče: 
AFK/AMK/DCPD : DEG enako 1/3/2 : 4. Pri tem sta 2 mola AMK reagirala z 2 moli 
DCPD, s čimer  je nastal EMTHPA del poliestrske verige. 
Pri vrednosti 2,0 ppm imamo širok signal, ki ga lahko pripišemo vodi. V literaturi sicer 
najdemo podatek, da je signal za vodo v CDCl3 pri 1,56 ppm, ampak je ta lahko zaradi 
lastnosti vzorca zamaknjen (prisotnost karboksilne skupine v poliestru, kislo okolje ipd.). 
Pri vrednosti 1,09 ppm smo dobili signal, ki je značilen za metanol. Tega smo, kot je bilo 
že v opisu priprave vzorca, uporabili pri obarjanju smole (odstranjevanju stirena). 
Posledično je metanol v manjši količini ostal prisoten v vzorcu. Pri vrednosti 0 ppm 
imamo vrh standarda TMS glede, na katerega so podani spektri posameznega vzorca.  
[15],[28],[29] 
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Slika 36:NMR spekter DCPD smole. 
 
Slika 37: Predvidena oblika NMR spektra EMTHPA, ki se nahaja v DCPD smoli. 
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H1 NMR SPEKTER THPA SMOLE 
V naslednjem delu je sledila interpretacija 1H NMR spektra THPA smole (Slika 39). Na 
tem spektru sta jasno vidna vrhova pri 7,7 ppm in 7,5 ppm, značilna za a in b pozicijo 
AFK. Po integraciji signalov se površina pod vrhovi sklada z množino AFK. Naslednja 
signala c in d sta bila zaznana pri 6,8 ppm in 6,25 ppm in sta značilna za fumarat in maleat 
iz AMK. Tukaj se izračunana množina ne sklada z dejansko. Po jakosti teh dveh signalov  
lahko sklepamo, da je v THPA smoli večji delež fumarata. Nato imamo signale e, f in g, 
ki so značilni za THPA del polimerne verige. Pri najvišjem kemijskem premiku (4,18 
ppm) je zaznan e signal (zaradi π vezi), naslednja sta f signala, ki sta zaradi bližine estrske 
skupine zaznana pri višji vrednosti kemijskega premika (med 3,0 ppm in 2,7 ppm) kot g 
signala (med 2,5 ppm in 2,25 ppm). Signali vzorca se prav tako dobro skladajo s 
predikcijo (Slika 40) spektra metilnega diestra tetrahidroftalne kisline. Množina THPA, 
pridobljena z integracijo vrhov signalov, se tudi približno sklada z dejansko.  Na zadnje 
imamo signale med 4,5 ppm in 4,0 ppm ter 3,7 ppm in 3,5 ppm, ki so značilni za h in i 
pozicijo pri DEG. 
Pri integraciji vrhov za določitev molskega razmerja posameznih reaktantov v polimerni 
verigi smo prišli do ugotovitve, da je v vzorcu razmerje AFK/AMK/THPA : DEG 
približno enako 1/1/2 : 4, kar je tudi molsko razmerje, uporabljeno v formulaciji. 
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Slika 38:NMR spekter THPA smole. 
 
Slika 39: Predvidena oblika NMR spektra THPA, ki se nahaja v THPA smoli. 
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1H NMR SPEKTER IPA SMOLE 
Pri 1H  NMR spektru IPA smole (Slika 41) smo pri najvišjih vrednostih kemijskega 
premika iskali signale H jeder IPA dela polimerne verige. Pri vrednosti 8,5 ppm je bil 
zaznan signal a pozicije, saj je H jedro zaradi bližine π elektronov in elektronegativnih 
estrskih skupin najmanj zaščiten. Naslednji vrh IPA sledi pri 8,1 ppm, kjer vidimo vrh b. 
Nato imamo vrh pri 7,6 ppm, ki ga pripišemo e poziciji AFK. Vrh pri vrednosti 
kemijskega premika 7,4 ppm je skupen vrh pozicije c IPA in pozicije d AFK. Tudi pri 
tem vzorcu vidimo vrhove fumarata (f) in maleata (g) pri vrednostih 6,7 ppm in 6,25 ppm. 
Zadnji signali, ki nas zanimajo, so signali h in i pozicije DEG, ki se nahajajo med 
vrednostmi kemijskega premika 4,5 ppm in 4,2 ppm ter 3,9 ppm in 3,5 ppm. Pri integraciji 
vrhov se množinsko razmerje približno sklada z dejanskim.  
 
Slika 40:NMR spekter IPA smole. 
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5.2 Termične lastnosti 
5.2.1 Diferenčna dinamična kalorimetrija 
S pomočjo DSC sem primerjal zamreževanje vseh treh smol med sabo ter zamreževanje 
posamezne smole z različno količino katalizatorja. Pri DSC-analizi sem vzorce najprej 
ohladil na 0 ºC in jih od te temperature segrel do 220 ºC s hitrostjo gretja 20 K/min. 
Spremljal sem entalpijo eksotermne reakcije zamreževanja. Pri ponovnem segrevanju pa 
sem poskušal določiti temperaturo steklastega prehoda. 
DSC KRIVULJA DCPD SMOLE 
Pri DSC-analizi sem analiziral vzorce smole z različnimi količinami dodanega iniciatorja 
MEKP. Pripravil sem vzorce z dodatkom 1 ut. %, 1,5 ut. % in 2 ut. % iniciatorja. Na DSC 
termogramu (Slika 42) vidimo, da se je radikalska polimerizacija najprej začela pri vzorcu 
z največjo količino katalizatorja. Sledi mu vzorec z 1,5 ut. % iniciatorja, na zadnje se 
radikalska polimerizacija začne pri vzorcu z najmanj iniciatorja. Eksotermni vrhovi 
sproščene toplote med reakcijo si prav tako sledijo v tem vrstnem redu. Normalizirane 
vrednosti sproščene toplote so napisane v spodnji tabeli. Pri ponovnem segrevanju od 0 
ºC do 220 ºC ni bilo moč opaziti temperaturnega prevoja, kar pomeni, da DCPD-smola 
na tem območju nima steklastega prehoda. Glede na to, da ima produkt, ki ga dobimo po 
zamreževanju vseh treh smol elastične lastnosti, lahko sklepamo, da ima Tg okoli 0 ºC in 
zato ni zaznan na tem območju. 
Tabela 6: Normalizirane vrednosti sproščene toplote pri zamreževanju vzorcev DCPD-
smole z različnimi količinami dodanega iniciatorja. 
Količina dodanega 
iniciatorja [𝑢𝑡.  %] 
1,0 1,5 2,0 
Normalizirana 
vrednost sproščene 
toplote [𝐽/𝑔] 
150,63 175,66 193,10 
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Slika 41:DSC krivulje za DCPD smolo z različnimi količinami MEKP iniciatorja. 2 ut. % 
MEKP (modra krivulja), 1,5 ut. % MEKP (rdeča krivulja), 1 ut. % MEKP (črna krivulja). 
Po analizi DCPD-smole sem v naslednjem koraku izvedel DSC-analizo THPA-smole. Na 
DSC-termogramu THPA-smole (Slika 43) podobno kot pri DCPD-smoli vidimo, da se je 
radikalska polimerizacija najprej začela pri vzorcu z največjo količino iniciatorja, ki mu 
sledi vzorec z 1,5 ut. % iniciatorja in vzorec z 1,0 ut. % iniciatorja. Normalizirane 
vrednosti sproščene toplote so napisane v spodnji tabeli. Pri ponovnem segrevanju od 0 
ºC do 220 ºC  tudi pri tej smoli nisem opazil temperaturnega prevoja, kar pomeni da 
THPA-smola na tem območju nima steklastega prehoda.  
Tabela 7: Normalizirane vrednosti sproščene toplote pri zamreževanju vzorcev THPA-
smole z različnimi količinami dodanega iniciatorja. 
Količina dodanega 
iniciatorja [ut. % ] 
1,0 1,5 2,0 
Normalizirana 
vrednost sproščene 
toplote [𝐽/𝑔] 
137,82 164,93 190,07 
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Slika 42: DSC krivulje za THPA smolo z različnimi količinami MEKP iniciatorja. 2 ut. % 
MEKP (modra krivulja), 1,5 ut. % MEKP (rdeča krivulja), 1 ut. % MEKP (črna krivulja). 
Na zadnje sem izvedel še DSC-analizo IPA-smole (Slika 44). Poleg tega sem izvedel še 
dodaten cikel, kjer sem zamreženo smolo ohladil do –20 ºC z namenom, da bi določil Tg 
IPA-smole, saj sem (kot je že zgoraj napisano) sklepal, da je Tg vseh treh smol okrog  0 
ºC. Reakcija zamreževanja se pri IPA smoli ob 1,5 ut. % in 2,0 ut. %  dodatku iniciatorja 
začne približno istočasno, medtem, ko se pri 1,0 ut. % začne pri višji temperaturi. 
Normalizirane vrednosti sproščene toplote pri reakciji so napisane v spodnji tabeli. Pri 
ponovnem segrevanju od 0 ºC do 220 ºC  tudi pri tej smoli nisem opazili temperaturnega 
prevoja. Za razliko od ostalih dveh smol sem ponovno segrevanje vzorca IPA-smole 
izvedel še v temperaturnem območju od –20 ºC do 220 ºC. Tukaj sem uspel določiti 
temperaturo steklastega prehoda, ki je približno 15 ºC in je prikazan na Sliki 45.  
Tabela 8: Normalizirane vrednosti sproščene toplote pri zamreževanju vzorcev IPA-
smole z različnimi količinami dodanega iniciatorja. 
Količina dodanega 
iniciatorja [ut. % ] 
1,0 1,5 2,0 
Normalizirana 
vrednost sproščene 
toplote [𝐽/𝑔] 
67,60 150,42 189,69 
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Slika 43: DSC krivulje za IPA smolo z  različnimi količinami MEKP iniciatorja. 2% MEKP 
(modra krivulja), 1,5% MEKP (rdeča krivulja), 1% MEKP (črna krivulja).. 
 
Slika 44: DSC krivulja IPA smole, kjer smo spremljali toplotni tok v vzorcu od -20 do 220ºC. 
Pri vseh treh smolah vidimo, da z različno količino iniciatorja dobimo tudi različne oblike 
eksotermnih vrhov. Na primeru IPA-smole je lepo razvidno, da se z večjo količino 
iniciatorja viša eksotermni vrh pri približno 110 ºC. Pri 135 ºC pa vidimo, da vrh, ki je 
viden pri manjši količini, z večanjem količine iniciatorja izgine. Vrh pri 110 ºC lahko 
pripišemo razpadu iniciatorja na reaktivne radikale zaradi vpliva promotorja, vrh pri 135 
ºC pa termičnem razpadu iniciatorja. Na različno obliko eksotermnih vrhov vpliva tudi 
sama formulacija smole, saj ima vsaka komponenta edinstvene lastnosti, ki vplivajo na 
reakcijo zamreževanja. Treba je omeniti, da je zamreževanje UPE kompleksen proces, 
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saj imamo opravka z večkomponentnim sistemom (smola, reaktivno topilo, iniciator, 
promotor in inhibitor). Med temi komponentami poteka mnogo reakcij, kjer vsaka na svoj 
način vpliva na potek zamreževanja. 
Na Sliki 46 vidimo grafe DSC-meritve vseh treh smol z dodatkom 1,5 ut. % iniciatorja, 
kjer je razvidno, da se reakcija zamreževanja najprej začne pri vzorcu IPA-smole. 
 
Slika 45: Primerjava zamreževanja DCPD (črna), THPA (rdeča) in IPA (modra) smole z 
dodatkom 1,5 ut. % katalizatorja MEKP. 
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5.3 Mehanske lastnosti 
5.3.1 Tritočkovni upogibni test 
Pri tritočkovnem upogibnem testu sem opazoval mehanske lastnosti smol. Pri 
tritočkovnem upogibnem testu naprava meri silo (N) v odvisnosti od povesa (mm) 
Opazoval sem maksimalno upogibno trdnost, relativno deformacijo in elastični modul.  
Testiral sem 5 vzorcev posamezne smol, pri čemer sem dimenzije vzorcev podal na 0,01 
mm natančno.  
Vzorci iz vseh treh tipov smole so bili že na prvi pogled bolj fleksibilni od standardnih 
smol. Vrednost upogibne trdnosti za standardne tipe UPE se gibljejo okrog 80 MPa, 
vrednosti upogibnega raztezka so okrog 2 %, vrednosti Youngovega elastičnega modula 
pa med 3–4 GPa.  
Na Sliki 47 vidimo maksimalni upogib vzorca THPA smole, pri čemer ni prišlo do zloma 
vzorca. 
 
Slika 46: Maksimalni upogibni raztezek vzorca THPA smole. 
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Graf 1: Upogibna trdnost v odvisnosti od raztezka za DCPD smolo. 
Tabela 9: Tabela vrednosti, pridobljenih s tritočkovnim upogibnim testom za DCPD-
smolo: 
 
Iz Grafa 1 rezultatov DCPD-vzorcev vidimo, da ima tako sintetiziran material povprečno 
maksimalno upogibno trdnost vzorca 19 MPa, povprečen maksimalni upogibni raztezek 
7 % in Youngov elastični modul 429 MPa. Noben testiran vzorec ni počil ob meritvi.  
Material, ki sem ga dobil z zamreževanjem DCPD smole, je torej bolj elastičen od 
standardnih smol. 
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Oznaka 
vzorca: 
Enot
e 
1 2 3 4 5 Povprečna 
vrednost 
Standardni 
odklon 
Zgornja 
meja 
Spodnja 
meja 
Širina: mm 11,32 11,34 11,30 11,20 11,36 11,30 0,06 11,48 11,13 
Globina: mm 3,71 3,69 3,88 4,04 4,03 3,87 0,17 4,34 3,40 
Razdalja 
med 
oporama: 
mm 63,50 63,50 63,50 63,50 63,50 63,50 0,00 63,50 63,50 
Maks. sila: N 29 31 35 37 34 33 3 42 24 
Upogibna 
trdnost: 
MPa 17,8 18,8 19,6 19,4 17,4 19 1 21 16 
Upogibni 
raztezek: 
% 7,52 6,88 7,14 6,98 7,28 7 0 8 6 
Elastični 
modul: 
MPa 409 440 454 447 396 429 25 499 358 
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Graf 2: Upogibna trdnost v odvisnosti od raztezka za THPA-smolo. 
Tabela 10: Tabela vrednosti, pridobljenih s tritočkovnim upogibnim testom za THPA-
smolo: 
Oznaka 
vzorca: 
Enot
e 
1 2 3 4 5 Povprečna 
vrednost 
Standardni 
odklon 
Zgornja 
meja 
Spodnja 
meja 
Širina: mm 11,26 11,28 11,35 11,24 11,35 11,30 0,05 11,44 11,15 
Globina: mm 3,91 3,92 3,89 4,28 3,89 3,98 0,17 4,45 3,51 
Razdalja 
med 
oporama: 
mm 63,50 63,50 63,50 63,50 63,50 63,50 0,00 63,50 63,50 
Maks. sila: N 4 4 4 5 5 5 0 6 3 
Upogibna 
trdnost: 
MPa 2,4 2,3 2,3 2,4 2,6 2 0 3 2 
Upogibni 
raztezek: 
% 8,86 6,23 7,78 9,75 7,92 8 1 12 4 
Elastični 
modul: 
MPa 38 38 39 42 53 42 6 60 24 
 
Iz Grafa 2 in tabele rezultatov THPA-vzorcev vidimo, da ima tako sintetiziran material 
povprečno maksimalno upogibno trdnost vzorca 2 MPa, povprečen maksimalni upogibni 
raztezek 8 % in Youngov elastični modul 42 MPa. Noben testiran vzorec ni počil ob 
meritvi.  Material, ki sem ga dobil z zamreževanjem THPA smole, je še bolj elastičen od 
materiala iz DCPD-smole. 
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Graf 3: Upogibna trdnost v odvisnosti od raztezka za IPA-smolo. 
Tabela 11: Tabela vrednosti pridobljenih s tritočkovnim upogibnim testom za IPA-smolo: 
Oznaka 
vzorca: 
Enot
e 
1 2 3 4 5 Povprečna 
vrednost 
Standardni 
odklon 
Zgornja 
meja 
Spodnja 
meja 
Širina: mm 11,38 11,29 11,27 11,24 11,28 11.29 0,05 11,44 11,15 
Globina: mm 3,92 3,89 3,87 3,87 3,87 3.88 0,02 3,94 3,82 
Razdalja med 
oporama: 
mm 63,50 63,50 63,50 63,50 63,50   63,50 63,50 63,50 63,50 
Maks. sila: N 8 9 8 9 8 8 0 9 8 
Upogibna 
trdnost: 
MPa 4,5 4,8 4,7 4,8 4,7 5 0 5 4 
Upogibni 
raztezek: 
% 8,34 8,96 7,07 8,04 8,31 8 1 10 6 
Elastični 
modul: 
MPa 70 84 84 85 87 82 7 101 63 
 
Graf 3 rezultatov upogibne trdnosti v odvisnosti od raztezka vzorcev iz IPA-smole 
nakazuje, da ima tako sintetiziran material povprečno maksimalno upogibno trdnost 
vzorca 5 MPa, povprečen maksimalni upogibni raztezek 8 % in Youngov elastični modul 
82 MPa. Tudi tukaj ni noben testiran vzorec počil ob meritvi.  Material, ki sem ga dobil 
z zamreževanjem IPA smole, je bolj elastičen od materiala iz DCPD-smole in manj 
elastičen od materiala iz THPA-smole. 
S tritočkovnim upogibnim testom sem vzorcem vseh treh smol določil mehanske 
lastnosti. Potrdil sem, da sem s tem sinteznim postopkom sintetiziral smole, s katerimi po 
zamreževanju dobimo fleksibilen material, ki je lahko primeren za liner plast v 
kompozitni cevi.  
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5.3.2 Temperatura mehčalne točke  
Rezultati tritočkovnega upogibnega testa so pokazali, da imajo vzorci iz DCPD, THPA 
in IPA smole nizko upogibno trdnost. Zaradi tega sem predvideval, da bo temperatura 
mehčalne točke relativno nizka glede na standardne smole, saj se vzorci iz teh treh smol 
se že pri sobni temperaturi upognejo. 
Pri HDT testu DCPD-smole se je vzorec za 0,25 mm  upognil že pri 31 ºC. Ta temperatura 
je nižja kot pri standardnih smolah, kjer je temperatura mehčalne točke med 60 in 80 ºC. 
HDT-testa THPA in IPA ni bilo mogoče izvesti, saj so se vzorci iz teh dveh smol upognili 
za več kot 0,25 mm že pri sobni temperaturi. Na Sliki 48 je prikazano vpetje vzorca THPA 
v napravo za merjenje HDT pri čemer se vzorec že na začetku upogne za več kot 0,25 
mm. 
 
Slika 47: Vpetje vzorca THPA v napravo za merjenje HDT. 
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5.3.3 Abrazijska odpornost s Taber abraserjem 
Na zadnje sem opravil še test abrazijske odpornosti s Taber abraserjem. Pri tem sem kot 
rezultate podal povprečno odstranjeno maso dveh vzorcev. Primerjal sem abrazijsko 
odpornost vzorcev brez dodatnega utrjevanja in z dodatnim utrjevanjem. Abrazijsko 
odpornost DCPD, THPA in IPA-smole sem primerjal še z dvema Heliosovima liner 
smolama, in sicer CP RP 7172 (fleksibilna liner smola s THPA) ter CP RP 7166 (trda 
liner smola z IPA). Vzorce sem razil s CS 17 abrazijskimi kolesi, obteženimi s 1000 g 
utežmi. Test je trajal 1000 ciklov.  
Na Grafu 4 so z modro označeni rezultati vzorcev, ki jih nisem dodatno utrjeval, medtem 
ko so z rdečo označeni vzorci, ki sem jih dve uri dodatno utrjeval v peči na 80 ºC. Tukaj 
vidimo, da so se vsi vzorci razen vzorca iz IPA-smole bolje odrezali po dodatnem 
utrjevanju. Razlog za to je, da smola po 24 urah še ne popolnoma zamreži, kar vpliva na 
mehanske lastnosti. Pri dodatnem utrjevanju zamrežijo še preostale dvojne vezi in 
molekule stirena v polimerni verigi, kar izboljša mehanske lastnosti materiala. Pri IPA-
vzorcu se je pri dodatnem utrjevanju zaradi skrčka smole kljub obtežitvi ploščice, ta 
minimalno zvila, zaradi česar razenje ni bilo enako po celotni površini. 
 
Graf 4: Količina odstranjenega materiala v mg/1000 ciklov 5 različnih tipov UPE. 
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Tabela 12: Mase odstranjenega materiala za posamezne vzorce: 
Tip smole IPA 
smola 
THPA 
smola 
DCPD 
smola 
CP RP 
7172 
smola 
CP RP 
7166 
smola 
Masa odstranjenega materiala vzorcev 
brez dodatnega utrjevanja (mg/1000 
ciklov) 
 
44,05 
 
33,50 
 
40,25 
 
33,00 
 
34,10 
Masa odstranjenega materiala vzorcev 
z dodatnim utrjevanjem (mg/1000 
ciklov) 
 
46,95 
 
33,20 
 
39,25 
 
32,55 
 
31,40 
 
Iz Grafa 4 je razvidno, da je abrazijska odpornost vzorca THPA smole primerljiva s 
komercialnima liner smolama. DCPD-vzorec se je odrezal malce slabše, saj se je v 
primerjavi s THPA-vzorcem odstranilo za približno 18 % več materiala. Najslabše se je 
odrezala IPA-smola (41 % več odstranjenega materiala v primerjavi s THPA-vzorcem), 
po čemer lahko sklepam, da IPA ni primerna surovina za sintetiziranje fleksibilne smole. 
Z uporabo DCPD se rezultat abrazijskega testa sicer približa THPA-smoli, vendar ta še 
vedno ni primerljiv s THPA-smoli in komercialnima liner smolama. 
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6 Ekonomski vidik 
Seveda je v industriji pri izbiri materiala poleg kakovosti oziroma dobrih lastnosti 
pomembna tudi njegova cena. Pri sintezi novih materialov, zato poskušamo pripraviti 
produkte, ki so cenovno ugodnejši. Seveda je treba med tem procesom ohraniti kakovost 
izdelka.  
V tej magistrski nalogi sem poskušal sintetizirati cenejšo UPE. To sem želel doseči z 
izbiro cenejše surovino DCPD, s katero bi znižal stroške proizvodnje. V tem poglavju je 
predstavljena sinteza smole še z ekonomskega vidika. 
Stroški obratovanja reaktorja se v med temi tremi smolami ne razlikujejo bistveno, saj je 
sinteza smol izvedena pri enakih pogojih. Tudi ostale surovine so bile pri vseh treh smolah 
iste, in sicer zato da lahko primerjamo le vpliv izbire nasičene dikarboksilne kisline. Tako 
na ceno vpliva samo cena DCPD, THPA in IPA.  
THPA je najdražja surovina, saj je njena cena 1,61 €/kg. Cena IPA je 0,91 €/kg. Ker 
DCPD dobimo kot stranski produkt v proizvodnji etilena, je cena zato temu primerna 
(0,88 €/kg). Poleg cene DCPD moramo upoštevati še ceno AMK (0,90 €/kg, ki ga pri 
sintezi DCPD smole z Diels-Alderjevo reakcijo uporabimo več kot pri sintezi ostalih dveh 
smol. Strošek surovin THPA smole je tako 870,99 €/1000kg, cena IPA smole je 723,65 
€/1000kg, medtem ko je cena DCPD smole 722,04 €/1000 kg. Vidimo, da stroški surovin 
za THPA-smolo izstopa zaradi visoke cene THPA. DCPD in IPA smola imata nižje 
stroške surovin, vendar temu primerno slabše rezultate pri testu abrazijske odpornosti. 
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7 Zaključek 
V magistrski nalogi sem se najprej posvetil sintezi smole z uporabo treh različnih 
nasičenih dikarboksilnih kislin oziroma anhidridov. Potek sinteze sem spremljal s 
standardnimi metodami kontrole (kislinsko število, viskoznost). Ob doseženih določenih 
vrednostih sem smolo razredčil z reaktivnim topilom. 
Po končani sintezi sem opravil karakterizacijo vzorcev vseh treh smol s FT-IR in NMR 
spektroskopijo. S FT-IR spektroskopijo sem potrdil prisotnost estrskih vezi in ostalih 
funkcionalnih skupin v polimerni verigi. Iz FT-IR spektroskopije sem zaključil, da je bila 
sinteza uspešna. NMR-spektroskopijo sem prav tako izvedel z namenom karakterizacije 
vzorcev, pri čemer sem spremljal molsko razmerje med reaktanti. Dejanska razmerja med 
reaktanti se dobro skladajo z rezultati, ki smo jih dobili z NMR. 
V naslednjem delu sem z DSC opazoval zamreževanje smole, pri čemer sem določil 
vrednosti sproščene toplote. Poleg tega sem poskušal določiti Tg posameznim smolam, 
vendar mi to ni uspelo v temperaturnem območju, ki sem ga izbral, saj so vse tri smole 
po zamreževanju pri sobni temperaturi elastične (Tg je pri temperaturi nižji od sobne, zato 
ni viden v območju od 0 ºC do 220 ºC). Pri IPA sem v  temperaturnem območju merjenja 
od –20 ºC do 220 ºC določil Tg pri 15 ºC.  
Mehanske lastnosti zamreženih vzorcev smol sem opazoval s tritočkovnim upogibnim 
testom, testom temperature mehčalne točke in Taber abraser testom. Pri tritočkovnem 
upogibnem testu sem določil vrednosti upogibne trdnosti, raztezka in Youngovega 
elastičnega modula. Potrdil sem, da imajo zamreženi vzorci vseh treh smol nižje vrednosti 
upogibne trdnosti in elastičnega modula, kar potrjuje, da je material iz teh smol bolj 
elastičen od standardnih tipov smol. DCPD-smola ima najvišje vrednosti upogibne 
trdnosti in elastičnega modula, kar pomeni, da je najtrša med tremi sintetiziranimi 
smolami.  
Da so vzorci elastični že pri sobni temperaturi, sem potrdil tudi s testom temperature 
mehčalne točke, kjer zaradi prevelikega upogiba vzorcev THPA in IPA smole že pri sobni 
temperaturi nisem mogel izvesti HDT-testa teh dveh vzorcev. DCPD-smola je dosegla 
temperaturo mehčalne točke pri 31 ºC. 
Na zadnje sem izvedel še Taber abraser test za določitev abrazijske odpornosti materiala. 
Vzorce sintetiziranih smol sem primerjal še z dvema komercialno dostopnima smolama. 
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Pri vzorcu iz THPA-smole sem zabeležil rezultate, primerljive komercialno dostopnim 
smolam. Vzorec iz DCPD-smole se je malce slabše odrezal, saj se je odstranilo 18 % več 
materiala kot pri vzorcu iz THPA-smole. Vzorec iz IPA-smole je dosegel najslabše 
rezultate, saj se je odstranilo 41 % več materiala kot pri THPA vzorcu, kar pomeni, da 
IPA ni primerna surovina za sintezo fleksibilne abrazijsko odporne smole. 
Pri vpogledu v ekonomski vidik sinteze teh smol sem prišel do ugotovitve, da je smola z 
uporabo DCPD najcenejša.  
Ob tem lahko pridemo do zaključka, da je bila sinteza cenejše smole za abrazijsko 
odporne kompozitne materiale uspešna. Treba je poudariti, da ta ne izkazuje lastnosti, 
primerljivih THPA smoli in komercialno dostopnim smolam za abrazijsko odpornost. To 
pomeni, da  se moramo pri izbiri primernega materiala odločiti med boljšo kakovostjo 
materiala (posledično daljšo življenjsko dobo kompozitnega material) in višjo ceno ali 
slabšo kakovostjo materiala (krajšo življenjsko dobo materiala) ter nižjo ceno materiala.   
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